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ANEXOS 
1. Registro de verificación de la determinación de cobre y zinc por la técnica de 
absorción atómica en aguas crudas y tratadas. 
 
2. Procedimiento de ensayo para la determinación de cobre y zinc por la técnica 
de  absorción atómica en aguas tortadas y crudas. 
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RESUMEN 
 
En el presente trabajo se realizó la validación del método de espectroscopia de 
absorción atómica de llama para la determinación de Cobre y Zinc presentes en 
agua cruda y tratada. Las muestras fueron suministradas por el laboratorio 
previamente codificadas como 332-2 y 322-1 para agua cruda y agua tratada 
respectivamente; en el laboratorio se preservaron añadiendo HNO3  concentrado 
hasta obtener un pH< 2,  se almacenaron en envases plásticos previamente 
lavados con una solución nítrica al 10% (v/v) y enjuagados varias veces con agua 
destilada y finalmente, fueron conservadas a 4 ºC hasta el momento de su 
análisis. 
Para el desarrollo de la validación, se hizo uso de material volumétrico calibrado 
lavado adecuadamente con HNO3 al 10% (v/v) y enjuagado con agua destilada. 
Debido a que existen varios métodos para la extracción de metales, se realizaron 
pruebas estadísticas de varianza de un factor, para determinar el método de 
digestión más apropiado, obteniendo un mejor resultado con el método de HNO3  
Las determinaciones se efectuaron con un espectrofotómetro de absorción 
atómica SHIMADZU AA-7000, mediante la técnica llama de aire-acetileno. Se 
usaron  lámparas de cátodo hueco de  Zinc y Cobre operando a 213,9 nm, 
corriente de 10 mA, ancho de banda de 0.7nm  y 324,8 nm, corriente de 6 mA, 
ancho de banda de 0.7 nm  respectivamente. 
Finalmente, se realizaron análisis estadísticos con los cuales se pudo determinar 
si el método a validar, era adecuado y cumplía con todas las especificaciones 
exigidas en la norma NTC/ISO/IEC 17025. 
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ABSTRACT 
 
The present work will describe the validation of the method of atomic absorption 
spectroscopy used for the determination of copper and zinc in raw water and 
potable water. Samples were given by the laboratory with the codes 332-2 and 
322-1 for raw water and potable water respectively. These samples were 
preserved adding HNO3 until they had a pH< 2, these were stored in plastic 
containers washed with a nitric solution 10% (v/v) and rinsed with distilled water 
and finally samples were conserved at 4 °C until the moment of the analysis. 
Volumetric material, calibrated and washed with HNO3 10% (v/v) was used through 
the validation process. 
Due to the different methods used to extract metals, a statistical study was made to 
pick the best digestion method. The results showed that the HNO3 method is the 
easiest and more suitable. 
An atomic absorption spectroscopy with background correction and air-acetylene 
flame was used for the determinations. Moreover, hallow cathode lamps of Zinc 
and Copper were used at 213.9 nm, 10 mA and a bandwidth of 0.7 nm and 324.8 
nm, 6 mA and a bandwidth of 0.7 nm respectively. 
Finally, statistical studies were made to determinate if the method was adequate 
and fulfilled all the specification given in the standard NTC/ISO/IEC 17025. 
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1. ANTECEDENTES 
1.1. Surgimiento del problema. 
En nuestro país poco a poco se está creando conciencia de la necesidad de vigilar 
y controlar la calidad del agua, especialmente aquella destinada al consumo 
humano, así mismo existe un creciente interés en el conocimiento de los niveles 
de contaminación y su impacto sobre el medio ambiente. Sin embargo, los 
estudios para adquirir tales conocimientos, solo podrán llevarse a cabo si se 
dispone de metodologías analíticas que posean ciertos atributos como exactitud, 
precisión, sensibilidad y selectividad, entre otros. El proceso por el cual se evalúan 
estos atributos se conoce con el nombre de validación y es un aspecto clave en el 
aseguramiento de la calidad de los resultados, ya que estos deben cumplir 
condiciones que garanticen el bienestar y la satisfacción de los consumidores. 
El laboratorio de Aguas y Alimentos de la Universidad Tecnológica de Pereira, el 
cual ha sido acreditado recientemente, se encuentra realizando los diferentes 
métodos de análisis que presta a la comunidad para brindar un servicio de mejor 
calidad. 
Actualmente, el laboratorio requiere de la validación de los métodos para el 
análisis de Cu y Zn en agua cruda y potable, por medio de la espectroscopia 
atómica ya que hasta el momento solo se ha realizado el proceso de 
estandarización. 
 
1.2. Formulación del problema 
Es posible implementar una metodología analítica  que produzca datos 
estadísticamente confiables que permitan la validación de la determinación de 
Cobre y Zinc mediante la técnica de espectroscopia de absorción atómica en la 
matriz agua? 
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2. OBJETIVOS 
 
2.2. Objetivo General 
Validar el método de determinación de Cu y Zn en agua cruda y tratada por 
espectroscopia de absorción atómica de llama. 
 
2.3. Objetivos Específicos 
 Determinar la mejor metodología de extracción para Cu y Zn en agua cruda y 
tratada, según Standard methods for examination of water and wastewater. Ed 21 
 
 Ejecutar y documentar el procedimiento de validación del método de 
espectroscopia de absorción atómica de llama en la determinación de Cu y Zn en 
agua cruda y tratada. 
 
 Realizar los informes de validación del método analítico estudiado, incluyendo 
los atributos o características de la metodología analítica. 
 
 Reportar los parámetros estadísticos de porcentaje de recuperación, 
repetitividad, límite de detección, límite de cuantificación en la determinación de 
Cu y Zn en agua cruda y tratada. 
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3. JUSTIFICACIÓN 
 
Uno de los componentes más importantes de la biosfera, es el recurso hídrico. El 
agua es un compuesto con características únicas, de gran importancia para la 
vida, el más abundante en la naturaleza desde hace más de 3.000 millones de 
años, y ocupa tres cuartas partes de la superficie del planeta.  A pesar de ser 
considerada la bebida más consumida e importante a nivel mundial, actualmente 
una de cada tres personas en el mundo no dispone de agua suficiente para 
satisfacer sus necesidades diarias; esta cifra seguirá en aumento debido al 
crecimiento de la población, el desarrollo urbanístico y el aumento del uso del 
agua para fines industriales y domésticos.  
 
El agua es el principal componente del cuerpo humano y conforma más de dos 
tercios de él, además contiene minerales  esenciales para el ser humano y estos 
representan un 4% del peso total del cuerpo; estos elementos inorgánicos, se 
dividen en macro y microminerales dependiendo de las cantidades que el 
organismo necesite para desarrollar diversas funciones metabólicas como lo son, 
mantener el pH, la presión osmótica, las contracciones de los músculos, la 
producción de energía, entre otros. [20] 
 
Dado que estos minerales pueden llegar a ser tóxicos para el organismo cuando 
son consumidos en exceso, se han desarrollado técnicas que permitan cualificar y 
cuantificar dichos minerales en muestras biológicas y alimentos. Algunos de estos 
métodos son, la espectrometría de masas con fuente de plasma de acoplamiento 
Inductivo (ICP–MS), espectrometría de emisión atómica por plasma 
inductivamente acoplado (ICP-AES), espectrofotometría de absorción atómica 
(EAA) con llama o atomización electrotermia en horno de grafito. Las dos primeras 
técnicas permiten un análisis de varios elementos pero a la vez requieren de 
equipos y operaciones de alto costo. Por otro lado la EAA es una técnica bien 
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establecida, fácil de usar y presenta buena detección y niveles de cuantificación 
de mg/L y µg/L para la técnica de llama u horno de grafito respectivamente. [1] 
El laboratorio de  análisis de Aguas y Alimentos de la Universidad Tecnológica de 
Pereira dentro de su portafolio de servicios incluye el análisis de los metales más 
comúnmente encontrados en agua, como Ca, K, Na, Mg, Fe, Cu y Zn.  El 
laboratorio ha recibido una acreditación en el presente año, por lo cual surge la 
necesidad de validar los métodos utilizados para el análisis de cada uno de esos 
metales. Actualmente se requiere validar los métodos utilizados para la 
cuantificación de Cu y Zn en agua.  
 
Estos minerales se encuentran naturalmente en el agua y su concentración varía 
dependiendo de la ubicación en la que se encuentre y su exposición a ciertas 
actividades humanas, es decir, su concentración aumenta cuando el agua se 
conserva en tanques de metal, en el paso de esta por tuberías 
(lixiviación/corrosión), o si se encuentra en lugares de excavación, minería, entre 
otros. Además la potencial toxicidad de los metales está más relacionada con 
alguna de las formas químicas en las que pueda encontrarse que con el conjunto 
de todas las formas químicas que conforman el propio metal como tal.  
Como ejemplo podemos citar el caso del cromo, el cual presenta una toxicidad 
aproximadamente cien veces superior cuando se encuentra formando compuestos 
en estado de oxidación +6 que cuando lo hace en estado de oxidación +3. [13] 
Tanto el cobre como el zinc se consideran elementos esenciales, ya que son 
necesarios para el normal desarrollo y crecimiento del hombre, animales y plantas. 
Así, a pesar de que estos elementos pueden considerarse esenciales, son 
también elementos tóxicos cuando sus concentraciones sobrepasan determinados 
valores umbrales que afectan negativamente al desarrollo metabólico de los seres 
vivos.  
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El Zn actúa como coenzima en las carboxipeptidasas y deshidrogenasas, y el Cu 
tiene propiedades bactericidas. Tanto la deficiencia como el exceso de los mismos 
pueden producir efectos perjudiciales en la salud. La  deficiencia de Zn causa 
perdida del apetito, del olfato, formación lenta de heridas, dolor en la piel, defectos 
de nacimiento y problemas en el crecimiento de los niños, mientras en exceso 
puede llegar a causar daños al páncreas, en el metabolismo de las proteínas y 
causar arteriosclerosis. Así mismo, el exceso de Cu en el organismo, puede 
causar trastornos gastrointestinales como nauseas, seguidas de vomito y diarrea. 
 
 
Teniendo en cuenta la importancia de la salud pública, en Colombia las empresas 
prestadoras del servicio de acueducto deben cumplir con lo exigido en la 
resolución 2115 del 22 de junio de 2007  articulo 6 y 7 para agua potable, en la 
cual se establece que la concentración máxima de Cu y Zn debe ser 1 y 3 mg/l 
respectivamente.  
Para la cuantificación de estos metales en la matriz agua, el  laboratorio de  
Análisis  de Aguas y Alimentos de la Universidad Tecnológica, vende el servicio de 
cuantificación de metales por el método de absorción atómica,  El laboratorio de 
Aguas y Alimentos recibió la acreditación por parte del organismo nacional de 
acreditación con la resolución numero 10-LAB-029 para los parámetros 
alcalinidad, pH, dureza, aluminio, hierro, nitritos, conductividad, turbiedad, nitratos, 
fluoruros. Uno de los objetivos del laboratorio es ampliar el alcance de la 
acreditación para la determinación de zinc y cobre en la matriz agua, bajo la 
norma ISO/IEC 17025. 
El programa de acreditación de laboratorios es un importante componente en el 
esfuerzo para asegurar la precisión de los datos analíticos. El proceso asegura 
que los laboratorios acreditados cumplen los requisitos y demuestran capacidad 
para dar datos más exactos y precisos para los parámetros especificados en el 
alcance de acreditación. La acreditación significa que el sistema de calidad del 
21 
 
laboratorio, su personal, sus instalaciones y equipos, sus métodos de prueba, sus 
archivos y reportes han sido evaluados, y la evaluación indica que el laboratorio 
tiene la capacidad de proveer datos confiables. [20] 
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4. MARCO TEORICO 
4.1. Características generales del agua 
El agua es uno de los principales componentes del planeta tierra; alrededor del 
98%, corresponde a agua salada que se encuentra en mares y océanos, el agua 
dulce que poseemos en un 69% corresponde a agua atrapada en glaciares y 
nieves, un 30% está constituida por aguas subterráneas y una cantidad no 
superior al 0,7% se encuentra en forma de ríos y lagos. 
El agua es una molécula simple y extraña, puede ser considerada como el líquido 
de la vida. Es la sustancia más abundante en la biosfera, dónde la encontramos 
en sus tres estados y es además el componente mayoritario de los seres vivos, 
pues entre el 65 y el 95% del peso de la mayor parte de las formas vivas es agua. 
El agua fue además el soporte donde surgió la vida. Posee un extraño 
comportamiento, que la convierte en una sustancia diferente a la mayoría de los 
líquidos, manifiesta extraordinarias propiedades físicas y químicas que van a ser 
responsables de su importancia biológica.  Durante la evolución de la vida, los 
organismos se han adaptado al ambiente acuoso y han desarrollado sistemas que 
les permiten aprovechar las propiedades del agua. [20] 
4.1.1.  Propiedades físicas del agua 
4.1.1.1. Acción disolvente 
El agua es el líquido que más sustancias disuelve, por eso decimos que es el 
disolvente universal. Esta propiedad, tal vez la más importante para la vida, se 
debe a su capacidad para formar puentes de hidrógeno con otras sustancias que 
pueden presentar grupos polares o con carga iónica  (alcoholes, azúcares con 
grupos R-OH, aminoácidos y proteínas con grupos que presentan cargas + y –), lo 
que da lugar a disoluciones moleculares. También las moléculas de agua pueden 
disolver a sustancias salinas que se disocian formando disoluciones iónicas. En el 
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caso de las disoluciones iónicas los iones de las sales son atraídos por los dipolos 
del agua, quedando "atrapados" y recubiertos de moléculas de agua en forma de 
iones hidratados o solvatados. 
4.1.1.2. Fuerza de cohesión 
Los puentes de hidrógeno mantienen las moléculas de agua fuertemente unidas, 
formando una estructura compacta que la convierte en un líquido casi 
incompresible. Al no poder comprimirse puede funcionar en algunos animales 
como un esqueleto hidrostático. 
4.1.1.3. Fuerza de adhesión 
Esta fuerza está también en relación con los puentes de hidrógeno que se 
establecen entre las moléculas de agua y otras moléculas polares y es 
responsable, junto con la cohesión del llamado fenómeno de la capilaridad. 
4.1.1.4. Calor de vaporización 
Sirve el mismo razonamiento, también los puentes de hidrógeno son los 
responsables de esta propiedad. Para evaporar el agua, primero hay que romper 
los puentes y posteriormente dotar a las moléculas de agua de la suficiente 
energía cinética para pasar de la fase líquida a la gaseosa. [20] 
4.1.2.  Propiedades químicas del agua 
Las  reacciones químicas que se presentan en el agua, son fundamentalmente, de 
tres tipos: reacciones de oxidación-reducción, de ácido-base y de complejación. 
Estos procesos son los que, en último término, definen la composición química de 
las aguas. El agua no es un agente oxidante fuerte, aunque puede acentuar la 
acción oxidante de otros agentes, especialmente la del oxígeno. Es menos 
eficiente como agente reductor que como oxidante. Una de las pocas sustancias 
que reduce rápidamente es el flúor. 
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Las sustancias con carácter básico o ácido fuerte reaccionan con el agua. Por 
ejemplo, el óxido de calcio, un óxido básico, reacciona con el agua para formar 
hidróxido de calcio: 
CaO + H2O      Ca(OH)2 
Otro tipo de sustancia, con carácter ácido fuerte, es el ácido clorhídrico. Un 
ejemplo y su reacción con agua es el tricloruro de boro, llamada hidrólisis: 
BCl3   + 3 H2O      H3BO3 + 3HCl 
El agua reacciona también con diversa sustancias para formar compuestos sólidos 
en que la molécula de agua está intacta, pero se convierte en parte de la 
estructura del sólido. Estos compuestos se llaman hidratos. [20] 
 
4.2.  Características de las Fuentes comunes de agua 
 Pozos profundos: Normalmente son la mejor fuente de agua. Los problemas 
comunes que presentan son elevados niveles de hierro, manganeso y dureza. 
 Pozos poco profundos: Cercanos a cursos de aguas superficiales; los 
acuíferos de arena actúan como un filtro efectivo en la remoción de materia 
orgánica y de microorganismos. 
 Ríos: La calidad del agua depende del carácter de cuenca que drena, su grado 
de contaminación, la estación climática del año, y las condiciones climáticas 
diarias. Normalmente requiere el tratamiento más extenso y la mayor 
flexibilidad operacional que ninguna otra fuente. 
 Lagos y embalses: La calidad del agua depende del tamaño, profundidad, 
clima, hoya, grado de  eutrofización. Es una fuente de agua mejor que el río 
debido a que se facilita la auto purificación, en términos de reducción de 
turbidez, coliformes y color, además de la eliminación de grandes variaciones 
diarias en calidad. [20] 
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4.3. Metales presentes en el agua 
Los metales presentes en el agua son diversos y generalmente contaminan los 
cuerpos de agua por la actividad humana, causando graves estragos al medio 
ambiente y a la población en general, disminuyendo la ya reducida cantidad de 
agua para consumo humano ya existente. 
Las aguas procedentes de las industrias como la minería, la de recubrimientos 
metálicos, las fundidoras y otras más, contaminan el agua con diversos metales. 
Por ejemplo las sales de metales como el zinc, el mercurio, la plata y el cadmio 
son muy toxicas para la flora y fauna terrestres y acuáticas. 
Las sales solubles en agua de los metales pesados son muy toxicas y 
acumulables por los organismos que las absorben, los cuales a su vez son fuente 
de contaminación de las cadenas alimenticias al ser ingeridos por uno de sus 
eslabones dentro de los cuales podría estar el hombre (procesos de 
bioacumulación y biomagnificación). [13] 
 
4.4.  Cobre 
4.4.1. Generalidades 
El cobre es el primer elemento del grupo once del Sistema Periódico. Sus 
propiedades físicas y químicas tales como elevada conductividad térmica, alta 
conductividad eléctrica, maleabilidad, baja corrosión, capacidad para formar 
aleaciones y abundancia, lo convierten en uno de los metales más importantes. Es 
de color rojizo, encontrándose tanto en suelos, rocas, aguas, sedimentos y aire 
como en todos los animales y las plantas. Su configuración electrónica externa es 
3d104s1, siendo los estados de oxidación habituales uno y dos. En disolución el 
estado de oxidación estable es dos y se encuentra rodeado octaédricamente por 
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seis moléculas de agua. La mayoría de los compuestos y complejos que forma 
son azules o verdes y habitualmente solubles en agua. 
En la corteza terrestre presenta una concentración media de 50 mg·kg-1, siendo 
los minerales más importantes: calcocita (Cu2S), calcopirita (CuFeS2) y malaquita 
(CuCO3·Cu(OH)2), aunque también aparece en otros minerales como cuprita 
(Cu2O), azurita (2CuCO3·Cu(OH)2) y bornita (Cu5FeS4). En ríos y lagos su 
concentración media se encuentra en torno a los 4 μg·L-1, mientras que en el agua 
de mar está en torno a 0,15 μg·L-1 y puede llegar a 200 ng·L-1 en el aire. [13] 
 
4.4.2. Cobre en los seres vivos  
En los organismos vivos, incluyendo el hombre, se considera un elemento 
esencial, ya que participa en un gran número de procesos biológicos como el 
transporte de oxígeno, actividades redox (transporte de electrones) y como 
cofactor de enzimas o metaloenzimas. Además, se encuentra normalmente en 
todos los tejidos del cuerpo humano, en la sangre, la orina, las heces, el cabello y 
las uñas. También se encuentra de manera natural en la dieta, tanto en los 
alimentos como en el agua, estimándose un consumo medio de un miligramo de 
cobre al día. No obstante, una ingesta excesiva de éste puede provocar efectos 
tóxicos en los organismos, ya que puede inhibir la actividad enzimática y afectar al 
funcionamiento normal de células, tejidos y órganos. 
 
4.4.3. Efectos en la salud  
En el caso del hombre, los efectos adversos sobre la salud se manifiestan por 
daños en el hígado y el riñón, anemia, inmunotoxicidad, etc., aunque los más 
habituales suelen ser los trastornos gastrointestinales, que se manifiestan por 
vómitos, náuseas y dolor abdominal poco después de ingerir bebidas con 
contenidos elevados de cobre. Además, y dada la esencialidad de este elemento 
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para el organismo, su deficiencia también puede provocar algunas enfermedades 
como anemia, osteoporosis o niveles altos de colesterol. Por tanto, es necesario 
que se mantenga una concentración de cobre prácticamente constante en el 
organismo para que no se produzcan efectos sobre la salud. [13] 
 
4.4.4. Fuentes de cobre 
Para determinar si un individuo se encuentra afectado por cobre no sólo habrá que 
tener en cuenta factores como la dosis, la duración y el tiempo de exposición, sino 
también otros factores como el contacto con otros agentes químicos, la edad, la 
dieta, el sexo, el estilo de vida o el estado de salud. Como ya se ha mencionado, 
el cobre se encuentra en todos los compartimentos ambientales de forma natural, 
por lo que su acumulación a través de la cadena alimentaria debe provenir de su 
incorporación al medio por otras vías. Esta acumulación se realiza por procesos 
naturales, como pueden ser las erupciones volcánicas, los incendios forestales (no 
provocados), el polvo arrastrado por el aire, los restos de fauna y vegetación o la 
espuma del mar, y por las actividades antropogénicas, entre las más importantes 
se pueden citar: combustión de residuos y combustibles fósiles, aguas residuales 
industriales y urbanas, residuos de minería, producción de madera, producción de 
fertilizantes, etc. Cuando el cobre o sus compuestos se emiten al aire, como 
sucede con las plantas industriales que procesan el mineral de cobre, éste lo hace 
en forma de partículas que pueden ser arrastradas varios kilómetros desde la 
fuente de emisión. 
Posteriormente, estas partículas se depositarán en el suelo debido a la gravedad o 
a las precipitaciones (lluvia o la nieve), o bien pueden llegar hasta el mar, donde 
se pueden unir a las partículas suspendidas en el agua, depositándose finalmente 
en los sedimentos. En el caso de las aguas residuales industriales o urbanas el 
proceso es similar, ya que se acumula en los sedimentos de los ríos, lagos y 
estuarios. Una vez que el cobre llega a los sedimentos, si se producen 
alteraciones en las características fisicoquímicas del sistema, puede ocurrir que 
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parte de éste se lixivie en el agua y sea absorbido por los distintos 
microorganismos presentes en el sistema, o sea retenido en forma particulada en 
el sistema de filtración de los organismos bénticos. Posteriormente, comienza su 
incorporación a la cadena trófica hasta poder llegar al hombre. [13] 
 
4.5.  Zinc 
4.5.1. Generalidades 
El Zinc es el primer elemento del grupo doce del Sistema Periódico y, a diferencia 
del cobre, no se encuentra libre en la naturaleza debido a su elevada reactividad. 
El metal es de color blanco azulado, encontrándose en suelos, agua, aire, y en la 
mayoría de los alimentos. 
Forma una gran cantidad de compuestos estables, entre los que destacan los 
cloruros, los óxidos y los sulfatos. Su comportamiento anfótero le permite mostrar 
una fuerte tendencia a reaccionar tanto con compuestos ácidos como básicos. Es 
uno de los elementos más comunes en la corteza terrestre, con una concentración 
media de 60 mg·kg-1. Se conocen más de 50 minerales distintos, pero los más 
importantes son: esfalerita (ZnS), smithsonita (ZnCO3) y hemimorfita 
(Zn4Si2O7(OH)2·H2O). En aguas naturales (ríos y lagos) su concentración oscila 
entre 0,86 y 200 μg·L-1 y entre 0,01 y 0,62 μg·L-1 para agua de mar, mientras que 
oscila entre0,1 y 1,7 μg·L-1 en partículas aéreas. [13] 
 
4.5.2. Zinc en los seres vivos 
Igual que el cobre, se considera un elemento esencial, ya que participa en un gran 
número de enzimas presentes en el organismo, encontrándose en todos los 
tejidos y fluidos biológicos. También se encuentra de manera natural en la dieta, 
tanto en alimentos como el agua, estimándose un consumo medio de unos 5 mg 
de zinc al día para mantener su concentración en los niveles apropiados en el 
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cuerpo humano. No obstante, una ingesta excesiva puede provocar efectos 
adversos sobre la salud. 
 
4.5.3. Efectos en la Salud 
En el hombre los efectos adversos en la salud producidos por zinc pueden 
manifestarse por una gran variedad de síntomas, entre los que pueden citarse 
vómitos, diarreas, dolor abdominal, pérdida de apetito, etc. Por otro lado, su 
deficiencia también puede provocar trastornos en el organismo, entre los que 
pueden citarse retraso en el crecimiento, dermatitis, anorexia, pérdida de memoria, 
etc. En este sentido, es necesario mantener los niveles de concentración de zinc 
en el organismo dentro de los límites recomendables para evitar sus efectos 
nocivos sobre la salud. [13] 
 
4.5.4. Fuentes de Zinc 
Como se ha mencionado anteriormente, dado que el zinc se encuentra en todos 
los compartimentos medioambientales, su acumulación a través de la cadena 
alimentaria vendrá provocada tanto por factores naturales como antropogénicos. 
Entre los primeros pueden citarse los incendios forestales (no provocados), las 
erupciones volcánicas, los aerosoles marinos, la lixiviación de suelos y rocas, etc. 
Entre los factores antropogénicos, los más importantes, destacan la producción de 
aceros, las aguas residuales industriales y urbanas, los fertilizantes, insecticidas, 
fungicidas, cosméticos, pinturas, etc. Su incorporación y acumulación a través de 
la cadena trófica ocurre de forma similar a la mencionada anteriormente para el 
cobre. [13] 
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4.6.  Determinación de metales 
Para determinar los contenidos de elementos metálicos en cualquier tipo de 
muestra nos encontramos en la bibliografía con muchos métodos de análisis que 
abarcan desde los clásicos (como volumetrías o gravimetrías) hasta los 
instrumentales más complejos. Si se restringe el tipo de muestra a las 
medioambientales, el resultado es similar. En este trabajo se profundizara en el 
método analítico de espectroscopia de absorción atómica por llama  para el 
análisis de cobre y zinc en agua cruda y potable. 
 
4.7.  Método de análisis de zinc y cobre en agua 
Puesto que el contenido de zinc y cobre en aguas naturales se encuentra 
generalmente en niveles de concentración de ppb, ha sido necesario desarrollar 
métodos analíticos con precisión y exactitud que fueran lo suficientemente 
sensibles como para permitir su análisis a dichas concentraciones.  
Entre los métodos más utilizados para la determinación de zinc y cobre se 
encuentran la espectroscopia de absorción atómica de flama y la espectroscopia 
de absorción atómica con atomización electrotérmica. Esta última además de ser 
necesario más tiempo para el análisis de cada elemento, tiene un límite de 
detección muy bajo, y la normatividad para agua permite valores relativamente 
altos para Cobre y Zinc. [13] 
 
4.8. Espectroscopia de absorción atómica 
El análisis de metales es importante en diferentes áreas; puede ser necesario 
determinar el contenido de metales en aguas de desecho para ver sus efectos en 
la contaminación del área en que se descargan, monitorear el contenido de 
metales pesados, alcalinos y alcalinotérreos en agua potable, en alimentos como 
carnes, leche, aceites, frutas, empacados, en productos en contacto con humanos 
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como juguetes, lápices, análisis de plomo en sangre, metales en tejidos humanos 
o de animales, etc. La absorción atómica es una técnica que ha demostrado su 
exactitud y eficiencia para estas determinaciones. 
El agua potable requiere del análisis en niveles de concentración muy bajos de 
metales pesados (Partes por billón o menores); es indispensable controlar que la 
calidad del agua de consumo humano no exceda los límites permitidos de 
metales, y para este caso el uso de Absorción Atómica sigue siendo la alternativa 
más confiable y económica 
 
4.8.1. Fundamento 
En la espectroscopia de absorción atómica, el vapor del analito es sometido a una 
fuente de radiación, la cual debe tener una longitud de onda apropiada para ser 
absorbida por los átomos del analito y así promover a estados excitados como lo 
muestra la figura 1  para el vapor de sodio.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
32 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
                                          
 
Figura 1. Transiciones electrónicas del sodio.
1
 
Como se puede observar en la figura1, el electrón que se encontraba en su estado 
basal 3s, es excitado a los orbitales 3p, 4p y 5p al absorber la radiación a 285, 330 
y 590 nm respectivamente. Luego de unos instantes, los átomos excitados se 
relajan a su estado basal mediante la transferencia del exceso de energía a otros 
átomos o moléculas del medio. [19] 
 
4.8.1.1. Absorción de la radiación 
Cada especie molecular o atómica, puede absorber determinadas frecuencias 
características de radiación electromagnética, lo que significa que parte de la 
radiación electromagnética incidente es retenida por la especia molecular, 
disminuyendo así su intensidad. 
Este proceso, se describe por medio de la ley de Beer-Lambert, la cual indica 
cuantitativamente la forma en que el grado de atenuación depende de la 
                                                             
1 La figura es extraída del texto: química analítica de Skoog.  
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concentración de las moléculas absorbentes y de la longitud del trayecto en el que 
ocurre la absorción. 
Cuando la luz atraviesa un medio que contiene un analito, su intensidad disminuye 
debido a la excitación del analito y entre mayor sea el trayecto recorrido por el haz 
de luz, mayor numero de moléculas o átomos absorbentes habrán en el trayecto y 
por lo tato mayor será la atenuación. 
Según la ley de Beer, la absorbencia es directamente proporcional a la 
concentración de la especia absorbente c y a la longitud del trayecto b del medio 
de absorción: [19] 
A= abc 
 
4.8.2.  Atomización 
La atomización, es quizá la parte más importante en la espectroscopia de 
absorción atómica, puesto que es donde la muestra es convertida en átomos e 
iones en fase gaseosa. 
 
 
   
 
 
 
 
 
 
 
Disolución 
del analito 
Nebulización Niebla Desolvatación Aerosol Volatilización 
Moléculas 
gaseosas 
Disociación Átomos 
Iones 
atómicos 
Iones 
excitados 
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4.8.2.1.  Atomizador de llama 
 
Figura 2. Sistema de atomización 
Un atomizador de llama consta de un nebulizador neumático, que convierte la 
solución de la muestra en una niebla o aerosol que posteriormente se conduce 
hasta un mechero. 
Por lo general se utiliza un mechero de flujo laminar, el cual proporciona llamas 
relativamente largas y estables. El gas a alta presión que se encuentra contenido 
en el aerosol, se mezcla con el combustible. 
El aerosol, fluye a una cámara de spray donde se encuentra con unas pantallas 
que retienen todo excepto las gotas más finas. Parte de la muestra que es 
retenida por estas pantallas luego es drenada a un recipiente de desecho. El spray 
de la muestra se mezcla con el gas oxidante y el combustible para luego ser 
quemados en un mechero de ranura, el cual proporciona una llama con una altura 
entre los 5 y 10 cm. 
Una vez la muestra nebulizada es transportada a la llama, la desolvatación de 
microgotas ocurre en la zona de combustión primaria, ilustrada en la figura 3. Las 
partículas solidas resultantes, luego llegan al centro de la llama donde se 
vaporizan y se convierten en átomos gaseosos, iones elementales y especies 
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moleculares. Finalmente, los iones, átomos y moléculas son conducidos al borde 
exterior de la llama, donde ocurre la oxidación  de los productos de la atomización 
antes de que se dispersen en la atmosfera. 
 
 
 
                        
 
 
 
 
Figura 3. Partes de la llama 
A continuación, se presenta una tabla que contiene las diferentes llamas 
empleadas en espectroscopia atómica. [19] 
Combustible/oxidante Temperatura 
(°C) 
Velocidad de 
combustión 
(cm/s) Gas propano o 
natural/Aire 
1700 – 1900 39 – 43 
Gas propano o 
natural/O2 
2700 – 2800 370 – 390 
H2/aire 2000 – 2100 300 – 440 
H2/O2 2500 – 2700 900 – 1400 
C2H2/aire 2100 – 2400 158 – 266 
C2H2/O2 3050 – 3150 1100 – 2480 
C2H2/N2O 2600 - 2800 285 
               Tabla 1. Tipos de llamas 
 
Zona de 
combustión 
secundaria 
Zona de 
combustión 
primaria 
Region 
interzonal 
Mezcla de       combustible-
oxidante 
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4.8.2.2. Atomizadores electrotérmicos 
Este tipo de atomizadores son utilizados en medidas de absorción y fluorescencia 
atómica. La muestra es depositada con una jeringa o auto-muestreador en un 
horno y luego por medio de una sucesión de calentamiento, se deshidrata (seca), 
mineraliza y atomiza la muestra. 
En el primer paso, la muestra se evapora a una temperatura de aproximadamente 
110 °C y luego se aumenta hasta 300 – 1200 °C para convertir la materia orgánica 
en cenizas o en agua y dióxido de carbono. Posteriormente, la temperatura 
aumenta rápidamente hasta 2000 – 3000 °C, lo que finalmente hace que la 
muestra se vaporice y atomice. 
 
Figura 4. Horno de grafito 
 
A pesar de que esta técnica muestra una sensibilidad alta para pequeños 
volúmenes de muestra (0.5 – 10 µL), la precisión relativa por lo común se ubica en 
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el intervalo de 5-10% en comparación con el 1%  o menos que se puede esperar 
de la atomización de flama o plasma. [18] 
Otra de las desventajas de esta técnica es el tiempo que se requiere para cada 
elemento que se desea determinar, además que los efectos de las interferencias 
químicas con la atomización electrotérmica son mayores que con la de llama. 
Finalmente, otra de las desventajas encontradas  es el corto intervalo analítico, 
generalmente inferior a dos órdenes de magnitud, por lo tanto, la atomización 
electrotérmica se aplica cuando la de llama o la de plasma proporcionan limites de 
detección inadecuados o el tamaño de la muestra está limitado. 
Para el caso del zinc y del cobre, los limites de detección son de 1 y 2 mg/mL 
respectivamente con AA de llama y de 0,01 y 0,1 mg/mL respectivamente con AA 
electrotérmica; dado que los limites de cobre y zinc aceptados para el agua en 
Colombia son relativamente altos, la técnica más adecuada para la determinación 
de los mismos es la absorción atómica de llama. [19] 
4.8.3. Instrumentación 
2 
Figura 5. Diagrama de un espectrómetro de absorción atómica 
                                                             
2 Imagen tomada de del documento Atomic stpectroscopy in analytical chemistry [19] 
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 Fuente de radiación 
Existen dos tipos de fuente, una continúa con un amplio rango de longitudes de 
onda y otra de espectro de líneas, la cual emite radiaciones de longitudes de onda 
determinadas. 
La lámpara de cátodo hueco, consiste en un ánodo de tungsteno y un cátodo 
cilíndrico sellado en un tubo de vidrio que contiene un gas inerte, como el argón o 
el neón a baja presión (1 – 5 torr). El cátodo se fabrica o recubre con el metal del 
analito. 
 Zona de muestra 
En este punto se producen los átomos de la muestra necesarios para la absorción 
de fotones. Se puede utilizar un generador de átomos o un horno calentado por 
electricidad. 
 Selector de longitud de onda 
El selector de longitud de onda es muy valioso ya que elimina radiaciones 
interferentes como las emitidas por el gas inerte y aísla las radiaciones producidas 
por los átomos del analito. 
 Detector 
El detector mide la intensidad de la radiación proveniente de la zona de muestra y 
amplifica la señal. 
 Procesador de señal y lectura 
Luego de ser procesada la señal, el quipo reporta una absorbancia con la cual se 
puede hacer un análisis cuantitativo o cualitativo si se tiene una curva de 
calibración. [19] 
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4.9. Normatividad 
En Colombia la norma estipulada para la calidad del Agua está regida por la 
Resolución 21153, en la la cual se señalan características, instrumentos básicos y 
frecuencias del sistema de control y vigilancia para la calidad del agua para 
consumo humano. 
 
Artículo  5  Características Químicas que tienen reconocido efecto adverso en la 
salud humana 
 
Elementos, compuestos 
químicos y mezclas de 
compuestos químicos 
diferentes a los 
plaguicidas y otras 
sustancias 
 
Expresados como 
 
 
Valor máximo 
aceptable 
(mg/L) 
Cobre Cu 1.0 
 
Artículo    Características Químicas que tienen mayores consecuencias 
económicas e indirectas sobre la salud humana 
 
Características Químicas 
que tienen mayores 
consecuencias 
económicas e indirectas 
sobre la salud humana 
 
Expresados como 
 
 
Valor máximo 
aceptable 
(mg/L) 
Zinc Zn 3.0 
 
 
 
                                                             
3 Ministerio de la protección social, ministerio de ambiente, vivienda y desarrollo territorial resolución 
número 2115 ( 22 de junio 2007 ) 
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4.10. Acreditación en Colombia4 
La acreditación, según el decreto 2269/93 es el proceso mediante el cual se 
reconoce la competencia técnica y la idoneidad de organismos de certificación e 
inspección, laboratorios de ensayo y metrología. 
Las ventajas para los laboratorios que se encuentran acreditados son: 
 Se evidencia el cumplimiento de de condiciones de seguridad y calidad 
dentro del mercado, 
 Facilita un comercio ágil y con menores costos de transacción, 
 Muestra competitividad, seguridad en los productos ofrecidos y se abre al 
comercio internacional, ciencia y tecnología. 
El papel de la acreditación es el de otorgar confianza a los resultados de 
evaluación de la conformidad respecto del cumplimiento de normas técnicas o 
reglamentos técnicos, basándose principalmente en el los procedimientos 
aceptados globalmente y la verificación de las condiciones de aseguramiento 
metrológico. 
El proceso de acreditación es confiable puesto que es el resultado de un proceso 
global de definición de los requisitos, tanto de la actividad de acreditación y de los 
organismos que la desarrollan como de cada uno de los tipos de organismos de 
evaluación de la conformidad que sean acreditables. 
Confianza en la acreditación: 
 Competencia técnica 
 Independencia e imparcialidad 
 Procedimientos globalmente aceptados 
 Esquema de vigilancia 
 Evaluación por pares / Reconocimiento internacional 
                                                             
4  Documento de la ONAC. Min de comercio industria y turismo.  
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La acreditación se debe realizar de conformidad con la norma NTC ISO/IEC 
17011, aplicable al organismo de acreditación y de acuerdo con las normas 
técnicas para cada una de las modalidades de organismos de evaluación. El 
laboratorio de análisis de aguas y alimentos de la Universidad Tecnológica de 
Pereira, se encuentra clasificado dentro de los laboratorios de ensayo o prueba, 
los cuales deben cumplir con la norma ISO/IEC 17025:1995. 
Los aspectos que se evalúan en el proceso de acreditación son: 
 Organización: existencia legal, imparcialidad. 
 Competencia técnica: recurso humano, recursos documentales, trazabilidad 
y atestación. 
 Sistema de gestión: manual de calidad, procedimientos, documentos. [9] 
 
4.11. Fundamentación estadística  
 Metodología de validación 
La validación es un proceso para establecer las características y limitaciones de 
un método analítico y para identificar las influencias que pueden modificar esas 
características y en qué  medida. La validación de un método de ensayo es la 
demostración que un método de ensayo es apto para un uso previsto. 
Por lo general en la validación de los métodos analíticos, se busca la obtención de 
datos para determinar: precisión, exactitud, linealidad, límite de detección, 
robustez y selectividad/especificidad, parámetros que ayudan a identificar errores 
aleatorios y sistemáticos dentro de la metodología de ensayo. 
 
 Precisión 
Las medidas de la precisión incluyen: 
 La desviación estándar de la repetibilidad (sr), obtenida al observar la 
variabilidad al interior del laboratorio, con el mismo analista y bajo las mimas 
condiciones del ensayo. 
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 La desviación estándar de la reproducibilidad (sR): se puede determinar por la 
variación de los resultados en las pruebas interlaboratorio. 
 La desviación estándar de la precisión intermedia (szi), donde se varian algunos 
factores (i), como: analistas, tiempos de ensayo, equipos y en general variando 
características del método. 
 
Para determinar la precisión es la medida de cuan cerca o dispersos están los 
resultados unos de otros, y se expresa normalmente como la desviación estándar 
s o desviación estándar relativa (RSD) ya que se acepta la varianza como el mejor 
indicador de la dispersión. A menor varianza, mayor precisión. Las medidas más 
comunes de la precisión son repetibilidad y reproducibilidad. 
 
Desviación estándar: 
Desviación estándar relativa (coeficiente de variación %CV): 
 
 
 
 
 
 
 Exactitud 
La exactitud del método es usualmente determinada mediante material de 
referencia (reactivos calidad certipur, suprapur, balanzas calibradas y en general 
equipos calibrados), el cual se usa dentro del ensayo para observar el porcentaje 
de error en la prueba. 
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La veracidad del método es una expresión de cuan cerca a la media de un 
conjunto de resultados del valor verdadero, la veracidad se expresa normalmente 
es términos del sesgo o error relativo, el cálculo del sesgo para medidas 
cualitativas puede hacerse de diferentes maneras: 
Utilizando materiales de referencia certificados, para esto existen dos formas 
comparando con materiales de referencia certificados, o con los resultados 
obtenidos por un método estándar, los valores de referencia deben ser trazables al 
SI 
Mediante la utilización de las muestras de  desempeño de los ejercicios 
interlaboratorios 
La veracidad sera reportada como 
 
 
 
 Linealidad 
Define la habilidad del método para obtener resultados de la prueba 
proporcionales a la concentración del analito. 
 
Para calcularlo en determinaciones cuantitativas  se pueden tomar las siguientes 
consideraciones: 
Preparar blanco más estándares de referencia, al menos seis valores  
 Graficar la respuesta de medición (eje y) contra la concentración de 
mensurando ( eje x) 
 Visualmente  se puede  examinar el intervalo de trabajo lineal aproximado y los 
limites superior y inferior del intervalo de trabajo. 
Una vez determinado los limites de linealidad, se pueden estándares de referencia 
dentro del rango de linealidad 
 
 
                     Donde xi es el valor verdadero 
                Donde xi es el valor verdadero 
100*%
xi
xx
e
i 

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 Calcule el coeficiente apropiado de regresión (r), 
 
 
 
 Grafique la respuesta de medición contra la concentración del mensurando, 
visualmente examine para identificar los valores aberrantes, los cuales no 
pueden estar reflejados en la regresión.  
La relación entre la respuesta del instrumento y la concentración no tiene que ser 
necesariamente lineal para que el método sea efectivo, pero la curva debe ser 
repetible de un día a otro. 
 
Otra forma de realizar la verificación de linealidad, es mediante la prueba de 
hipótesis,  utilizando el coeficiente de correlación esta permite decidir con cierto 
riesgo de error cual de las hipótesis es la verdadera. 
La hipótesis nula se designa por Ho y es la que se debe probar o contrastar , la 
hipótesis alternativa es la complementaria y se designa por Hi, esta hipótesis no 
se somete directamente a la prueba pero es la más verosímil cuando la prueba 
estadística nos conduce a rechazar la hipótesis nula .  
Ho: No existe correlación entre los valores de X y Y  
Hi: Existe correlación ente los valores de X y Y  
Bajo la hipótesis nula Ho:  
 
 
Sigue una distribución  t de Student con n-2 grados de libertad. 
 
)1(
)2(
2
)2(
r
nr
t N



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Ho se acepta                          > t de tablas con n-2 grados de libertad 
Otra forma es determinando el nivel de significación p para poder rechazar Ho 
(probabilidad de que, si no hay correlación, se obtenga un valor de r igual o mayor 
al observado). 
 Limite de Detección 
Este permite establecer cuál es la menor concentración  dentro del rango 
operacional del método. 
 
Para calcularlo en determinaciones cuantitativas  se pueden tomar las siguientes 
consideraciones: 
 Se toman  10 replicas del blanco (B) y se evalúa  la desviación estándar (sB), 
expresándose el LD como el valor promedio de la señal del blanco + 3,3 sB 
LD= B+ 3,3 sB   . 
 Cuando no hay señal se tomara un blanco fortificado (en baja concentración) 
Se toman 10 replicas del blanco fortificado  (BF)  y se evalúa  la desviación 
estándar (sBF), expresándose el LD como cero + 3,3 sBF.  
LD= 0+ 3,3 sBF  
 
 Limite de Cuantificación 
El límite de cuantificación es estrictamente la menor concentración de analito que 
puede ser determinada con un aceptable nivel de repetibilidad y exactitud. 
 
Para hallar el límite de cuantificación: 
)1(
)2(
2r
nr
t



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 Se toman  10 replicas del blanco(B) y se evalúa  la desviación estándar (sB), 
expresándose el LQ como el valor promedio de la señal del blanco + cinco , 
seis  O  diez  sB 
LD= B+ 5, 6 O 10 sB   . 
 Cuando no hay señal se tomara un blanco fortificado (en baja concentración) 
Se toman  10 replicas de el blanco fortificado  (BF)  y se evalúa  la desviación 
estándar (sBF), expresándose el LD como cero + diez  sBF.  
LD= 0+ 10 sBF  
 
 Robustez 
Dentro de esta característica del método se debe comparar el efecto del cambio 
en uno o más parámetros del método, para establecer por ejemplo, rangos de 
operación o de medición.  
Para calcularlo en determinaciones cuantitativas  se pueden tomar las siguientes 
consideraciones: 
Identificar las variables que puedan tener un efecto significativo en el desempeño 
del método , establecer experimentos para observar el efecto sobre la exactitud y 
la precisión de variables que se van cambiando sistemáticamente ,   se 
determinaran los efectos de cada cambio sobre las condiciones de medida , de ser 
posible se diseñaran controles de calidad para las variables criticas . 
Se puede utilizar el análisis de varianza ANOVA de las herramientas de Excel, 
mediante el uso de la aplicación Datos análisis de datos, análisis  de varianza de 
un factor, la cual es utilizada para aislar y estimar las varianzas que contribuyan 
para el error total de un experimento, para analizar si hay o no diferencia entre los 
lotes de análisis. 
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Dada una serie de datos  
REPLICAS 
 
LOTES 
1 2 3 4 5 6 
1 X12 X13 X14 X15 X16 X12 
2 X21 X22 X23 X24 X25 X26 
 
Se acepta que cualquier valor xij es la combinación de tres componentes: 
Xij = μ + Li + eij 
μ = valor real (desconocido) 
Li = efecto de las condiciones propias del lote, L (desconocido) 
ei j = error experimental (desconocido) 
 
μ = se estima por la media general de todos los datos xprom 
Li = se estima por la diferencia entre la media del lote xiprom y la media general 
xprom  
(Li =  xiprom - xprom) 
 
ei j = se estima por la diferencia entre el valor xij, y la media del lote, xiprom 
ei j = (xij - xiprom) 
(xij - xiprom) = (xiprom - xprom) + (xij - xiprom) 
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Las desviaciones individuales se cancelarían en las sumas, debido a los valores 
positivos y negativos de igual magnitud; esto se evita elevándolos al cuadrado: 
ΣΣ(xij  - xprom)2  = Σ(xiprom  - xprom )2 ni + Σ (xij - xiprom)2  
 
Suma de los cuadrados       Suma de los cuadrados           Suma de los cuadrados      
Totales: SQt                          de lotes: SQ1                                              residual  SQ0 
 
Grados de libertad: 
 
a)  total, Nt = m.n – 1      m = n° de lotes (6) 
b) lotes, N1 = m – 1         n = n° de repetición de análisis (2) 
c) residual, N0 = m (n - 1) 
 
Interpretación de una tabla de ANOVA: 
Fuente de 
variación 
Suma de 
cuadrados 
Grados de 
libertad 
Cuadrados 
medios 
Entre lotes  SQ1 Σ (xiprom  - xprom )2 
ni 
N1  = m-1 
M1  =  SQ1  / N1 
Dentro del lote SQ0 Σ (xij - xiprom )2 No=m(n-1) Mo   = SQ0 /  No 
Total 
 
Σ (xij - xprom )2 Nt=N1+No 
 
  Tabla 2. Interpretación de una tabla ANOVA. 
 
La comparación entre M1 y M0, que son los cuadrados medios entre lotes y dentro 
del lote se efectúa por la prueba "F". 
F calculado = M1/Mo 
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Los cuadrados medios M1 y Mo se deben comparar para determinar si M1 es 
significativamente mayor que Mo, por ejemplo, para  ver si hay una fuente de error 
estadísticamente significativa entre los lotes. 
Lo normal es que M1 sea mayor que M0, ya que de lo contrario el método y la 
técnica deben ser examinados rigurosamente para detectar cualquier fuente 
anormal de error. El valor de F debe ser siempre mayor que 1, por definición, o 
sea que si M1 fuera menor que M0, debe invertirse  el orden de la formula anterior. 
El test F es indicativo de si hay o no evidencia de diferencias significativas entre 
lotes y dentro de los lotes. Si es F calculado es menor a F teórico, todo este 
procedimiento de cálculo no es aplicable.  
La planilla Excel dispone de una Herramienta que es el Análisis de Varianza. Para 
ello, en Herramientas y Análisis de Datos, debe buscarse Análisis de Varianza de 
un Factor. En rango de entrada se debe seleccionar la matriz de datos 
correspondiente a las dos filas y a las seis columnas de la Tabla Anterior. Se debe 
seleccionar agrupamiento por columnas, un valor de alfa de 0,005(requisito para el 
test F) y en opciones de salida, que la presentación de los resultados sea en una 
hoja de cálculo nueva. 
En la primera columna figura el origen de las variaciones (entre grupos, dentro de 
grupos y total), en la segunda columna la suma de cuadrados (SQ1, SQ0 y SQtotal), 
en la tercera columna los grados de libertad respectivos, en la cuarta columna los 
cuadrados medios o el promedio de los cuadrados, en la quinta columna el valor 
de F calculado, en la sexta columna el valor de probabilidad del test F y en la 
séptima el valor crítico para el test F. Debe recordarse que este valor crítico debe 
ser mayor que el valor de F calculado. 
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 Selectividad/ Especificidad 
La selectividad suele ser el término para determinar con exactitud un analito en 
presencia de dos o tres componentes en una matriz dada, la selectividad se 
evalúa en forma práctica estudiando las interferencias de mayor potencialidad a 
partir del conocimiento de la composición promedio de la matriz. 
La selectividad de un  método se investiga usualmente estudiando su habilidad de 
medir el analito de interés en una muestra a la que se han añadido posibles 
interferencias deliberadamente. 
 
Teniendo las características del método, la validación va a depender, entonces, de 
la técnica de ensayo escogida para determinar los analitos, de esta forma, los 
métodos de ensayo se pueden clasificar en gravimétricos, volumétricos, 
electroquímicos  y espectrométricos, los cuales varían en complejidad, debido a la 
naturaleza del analito a medir. 
Para calcularlo en determinaciones cuantitativas  se pueden tomar las siguientes 
consideraciones: 
 Calcular con base a blancos , o muestras fortificadas en diferentes 
concentraciones , el porcentaje de recuperación : 
% RECUPERACION = (C1-C2)/C3 
Donde: 
C1= Concentración determinada en la muestra fortificada. 
C2: Concentración determinada en la muestra no fortificada 
C3: Concentración de fortificación. 
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 Repetibilidad 
Será el grado de concordancia entre los resultados de mediciones sucesivas del 
mismo mensurando bajo las mismas condiciones de medición (mismo analista 
mismo método)  
Para calcularlo en determinaciones cuantitativas  se pueden tomar las siguientes 
consideraciones:  
Prepare  estándares de referencia, blancos de muestra, muestras fortificadas a 
varias concentraciones del intervalo de trabajo, determine la desviación estándar a 
cada concentración, calcule el % CV para cada concentración, en diferentes días 
por el mismo analista y equipo. 
 
 Reproducibilidad 
Grado de concordancia entre los resultados de mediciones del mismo mensurando 
efectuadas bajo condiciones de medición modificadas. 
Para calcularlo en determinaciones cuantitativas  se pueden tomar las siguientes 
consideraciones:  
Prepare  estándares de referencia, blancos de muestra, muestras fortificadas a 
varias concentraciones del intervalo de trabajo, determine la desviación estándar a 
cada concentración, calcule el % CV para cada concentración, en diferentes días 
por diferentes analistas, estándares, instrumentos. 
Tanto la repetibilidad como la reproducibilidad suelen depender de la 
concentración del analito y cuando esto ocurre, esta dependencia debe ser 
determinada si es significativa, exprese el %CV  para cada concentración  en 
estudio. [3] 
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5. MATERIALES Y METODOS 
5.1. Materiales 
Para la validación de la determinación de Cobre y Zinc se utilizaron, equipos y 
recursos, suministrados por el laboratorio de Análisis de Aguas y Alimentos de la 
Universidad Tecnológica de Pereira. 
Antes de proceder con el desarrollo de la parte experimental, se realizó una 
intensa búsqueda bibliográfica acerca de los métodos, tratamiento estadístico de 
datos y además se realizó  una capacitación en el manejo del equipo de absorción 
atómica, con el objetivo de generar datos confiables en el proceso de validación. 
 
5.1.1. Método de análisis Cobre y  Zinc 
Para la determinación de los metales en estudio, se tomó como guía el Standar 
methods of examination of wáter and wastewater 21h edition. 
5.1.2. Determinación de Cobre 
Method for the Examination of Water and Wastewater. 21h  Edition. Washington, 
2005, sección 3030. D pagina 3-7 
5.1.3. Determinación de Zinc 
Method for the Examination of Water and Wastewater. 21h  Edition. Washington, 
2005, sección 3030. D pagina 3-7 
5.1.4. Metodología de extracción de metales  
Standard Method for the Examination of Water and Wastewater. 21h  Edition. 
Washington, 2005, sección 3030 B, D,E y F  pp 3-7 a 3-9 
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Se realizaron, ensayos preliminares con el objetivo de determinar condiciones de 
análisis como, intervalo de linealidad,  comparación entre métodos de digestión, 
altura del quemador, flujo del gas entre otros. 
Para la preparación de los estándares de cobre se utilizó la solución de cobre 
trazable a SRM de NIST {Cu(CNO3)23H2O en HNO3  0,5mol/L.} y para el estándar 
de Zinc una solución de Zinc trazable a SRM de NIST {Zn(NO3)2 en HNO3 
0,5mol/L.} 
5.1.5. Muestras de análisis 
Para la realización de la validación, se utilizaron, muestras naturales, 
suministradas por el laboratorio las cuales corresponden a: 
Agua Tratada: muestra con codificación  interna 322-1 procedente, del Aeropuerto 
de la ciudad de Armenia, ubicado en el municipio de la Tebaida, muestra tomada 
el día 13 de Junio  de 2011 por el personal del laboratorio y preservada a pH<2 
con acido nítrico. 
Agua cruda: Muestra con codificación interna 332-2 procedente de la finca 
Huacas, sector del tigre, corregimiento de Cerritos - Pereira, muestra tomada el 
día 15 de Junio  de 2011 por el personal del laboratorio y preservada a pH < 2 con 
acido nítrico.  
 
5.2. METODOLOGÍA 
5.2.1. Extracción de metales 
Según la información consignada en el Standar Method for the Examination of 
Water and Wastewater, se realizó una comparación entre dos métodos de 
extracción de metales en la matriz agua, para definir cuál era el más apropiado. 
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5.2.1.1. Extracción ácido clorhídrico-ácido nítrico: HCl-HNO3: sección 3030 F 
Transferir un volumen medido y bien mezclado de la muestra preservada con 
acido a un beaker o erlenmeyer. Agregar 2 mL de HNO3 1:1 y 10 mL de HCl 1:1 en 
una cabina de extracción. Poner el beaker o erlenmeyer en una plancha de 
calentamiento y evaporar cuidadosamente hasta tener un volumen cercano a 25 
mL, teniendo en cuenta que la muestra no debe ebullir y ningún área en el fondo 
del contenedor debe secarse. Dejar enfriar. Lavar las paredes del erlenmeyer o 
beaker con agua libre de metales y transferir a un matraz volumétrico de 100 mL. 
Aforar con agua desionizada. [7] 
5.2.1.2. Extracción ácido nítrico HNO3: sección 3030 E 
Homogenizar la muestra  previamente preservada y almacenada, mediante 
inversión del recipiente. Transferir una alícuota de 100mL de muestra a un 
erlenmeyer. Adicionar  5 ml de HNO3 concentrado  y perlas de ebullición. Evaporar 
hasta el más bajo volumen posible  (+/- 10-15 mL). De ser necesario, adicionar 
mas acido nítrico hasta que la digestión sea completa (no dejar secar la muestra 
durante la digestión). (Ver tabla 9 y 10). [7] 
 
5.2.2. Metodología de la validación 
El procedimiento de validación fue extraído del procedimiento interno del 
Laboratorio de Análisis de Aguas y Alimentos de la Universidad Tecnológica, 
Verificación de métodos de ensayo con codificación  123-LAA-INT-17-V2, además 
del documento EURACHEM (A laboratory guide for the validation of methods and 
related topics),  y el  documento Protocolo de estandarización de métodos 
analíticos del instituto de hidrología, meteorología y estudios ambientales 
(IDEAM). 
La descripción de las muestras tratadas con digestión HNO3 es la siguiente: 
üBK: Blanco de reactivos. (Agua desionizada) 
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üE.b: Estándar de concentración baja. (0,15mg/L para Zinc) 
üE.m: Estándar de concentración media. Aproximadamente el 50% del rango. 
(0,8mg/L para Cobre y Zinc) 
üE.a: Estándar de concentración alta. Aproximadamente el 90% del rango. 
(1,8mg/L para Cobre y 1,2mg/L para Zinc) 
üM1: Muestra natural para ver efectos en la matriz real. (Agua Cruda. 332-2)  
üM2: Muestra natural para ver efectos en la matriz real. (Agua Tratada. 322-1) 
üM1b: M1 adicionada con un nivel bajo. (0,2mg/L para Cobre y Zinc) 
üM1a: M1 Adicionada con un nivel alto. (1,8mg/L para Cobre y 1,2mg/L para Zinc) 
üM2b: M2 adicionada con un nivel bajo. (0,015mg/L para Cobre y 0,1mg/L para 
Zinc) 
üM2a: M2 adicionada con un nivel alto. (1,8mg/L para Cobre y 0,8mg/L para Zinc). 
[8] 
 
5.2.2.1. Preparación de los estándares 
 Estándares de Cobre 
Se tomaron 5 mL de la solución madre de cobre trazable a SRM de NIST 
{Cu(CNO3)23H2O en HNO3  0,5 mol/L.} Panreac de concentración 1000 mg/L y se 
aforaron a 500 mL con agua destilada obteniéndose una solución de 10 mg/L. 
Posteriormente se prepararon los patrones adicionando con una bureta (de marca 
JMS Germany, clase A de 25 mL y una tolerancia de ± 0,03 mL), el volumen de la 
solución estándar de cobre indicado en la siguiente tabla: 
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Patrón Concentración Volumen de 
Solución estándar a 
tomar 
(mg/L) (mL) 
Blanco 0,0 0,0 
1 0,1 1,0 
2 0,2 2,0 
3 0,5 5,0 
4 1,0 10 
5 1,5 15 
6 2 20 
                               Tabla 3. Patrones de Cobre 
A cada uno de los patrones se le adiciono 0,15 mL de acido nítrico MERCK  para 
su conservación y finalmente fueron aforados a 100 mL  en matraces volumétricos 
clase A con agua desionizada. 
 
 Preparación de soluciones para verificación de Cobre. 
Para la preparación de cada uno de estos patrones, se tomó el volumen 
correspondiente de solución de cobre de concentración 10 mg/L como lo muestra 
la siguiente tabla: 
Patrón Concentración Volumen de 
Solución 
 
 
estándar a tomar 
(mg/L) Estándar (mL) 
Blanco üBk 0,0 0,0 
Estándar de 
concentración media 
üE.m (0,8 mg/l) 
0,8 8,0 
              Tabla 4.  Soluciones para verificación de cobre 
Posteriormente se agregaron 0,15 mL de acido nítrico concentrado para su 
conservación y se aforaron a 100 mL con agua desionizada. 
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 Preparación muestras adicionadas de Cobre 
Estos patrones se prepararon a partir de la solución de cobre de 10 mg/L como se 
indica en la siguiente tabla: 
Patrón Concentración 
(mg/L) 
Volumen de Solución 
estándar a tomar (mL) 
Muestra  332-2 üM1 Agua 
cruda sector cerritos. Finca 
Guacas 
N.A 0,0 
Muestra agua cruda 332-2 
ÜM1b (+0,2 mg/L) 
0,8 8,0 
Muestra agua cruda 332-2 
ÜM1a (+1,8 mg/L) 
1,8 18,0 
Muestra agua tratada 322-1 
üM2b (+0,015 mg/L) 
0,015 0,15 
Muestra agua tratada 322-1 
üM2a (+1,8 mg/L) 
1,8 18,0 
        Tabla 5. Muestras adicionadas de cobre. 
Posteriormente se le adicionó a cada patrón 0,15 mL de acido nítrico concentrado 
y fueron aforados a 100 mL con agua desionizada. 
 Estándares de Zinc 
Se tomaron 5 mL de la solución madre de Zinc trazable a SRM de NIST {Zn (NO3)2 
en HNO3 0,5mol/l.} Panreac de concentración 1000 mg/L y se aforaron a 500 mL 
con agua destilada obteniéndose una solución de 10 mg/L. 
Posteriormente se prepararon los patrones adicionando con una bureta (de marca 
JMS Germany, clase A de 25 mL y una tolerancia de ± 0,03 mL), el volumen de la 
solución estándar de zinc indicado en la siguiente tabla:  
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Patrón 
Concentración 
(mg/L) 
Volumen de 
Solución 
estándar a tomar 
(mL) 
Blanco 0,00 0,0 
1 0,05 0,5 
2 0,10 1,0 
3 0,15 1,5 
4 0,20 2,0 
5 0,30 3,0 
6 0,50 5,0 
7 0,80 8,0 
8 1,00 10,0 
9 1,50 15,0 
                         Tabla 6. Patrones de Zinc 
 
Consecutivamente, se les agregó 0,15 mL de acido nítrico concentrado a los 
patrones para luego ser aforados con una solución de hierro de concentración 0,3 
mg/L. 
 
 Preparación de soluciones para verificación de Zinc 
Para la preparación de cada uno de estos patrones, se tomó el volumen 
correspondiente de solución de zinc de concentración 10 mg/L como lo muestra la 
siguiente tabla: 
Patrón 
Concentración 
(mg/L) 
Volumen de 
Solución 
estándar a tomar 
(mL) Blanco üBk 0,0 0,0 
Estándar de 
concentración baja üE.b 
(0,15 mg/l) 
0,15 1,5 
Estándar de 
concentración media 
üE.m (0,8 mg/l) 
0,8 8,0 
                  Tabla 7.  Soluciones para verificación de Zinc 
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Posteriormente se agregaron 0,15 mL de acido nítrico concentrado para su 
conservación y se aforaron a 100 mL con una solución de hierro de concentración 
0,3 mg/L. 
 
 Preparación muestras adicionadas de Zinc 
Estos patrones se prepararon a partir de la solución de zinc de 10 mg/L como se 
indica en la siguiente tabla: 
 
Patrón 
Concentración 
(mg/L) 
Volumen de 
Solución estándar a 
tomar (mL) 
Muestra  332-2 üM1 Agua 
cruda sector cerritos. 
Finca Guacas 
N.A 0 
Muestra agua cruda 332-2 
üM1a (+1,2mg/L) 
1,2 12,0 
Muestra agua cruda 332-2  
üM1b (+0,2 mg/L) 
0,2 2,0 
Muestra agua tratada 
322-1 üM2a (+0,8 mg/L) 
0,8 8,0 
Muestra agua tratada 
322-1 üM2b (+0,1 mg/L) 
0,1 1,0 
              Tabla 8. Muestras adicionadas de Zinc 
 
Posteriormente se le adicionó a cada patrón 0,15 mL de acido nítrico concentrado 
y fueron aforados a 100 mL con una solución de hierro de concentración 0,3 mg/L. 
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Los ensayos fueron realizados en siete días diferentes en las fechas que se 
menciona a continuación 
 
Ensayo 1 2 3 4 5 6 7 
Fecha 20/06/11 20/06/11 23/06/11 24/06/11 28/06/11 29/06/11 07/07/11 
  
Bajo las siguientes condiciones del equipo: 
 
 Flujo del gas: 1.8 L/min 
 Altura del quemador: 6mm 
 Tipo de llama: Aire–C2H2 
 Corriente de lámpara de Cobre: 6mA 
 Longitud de Onda Cobre: 324.8nm 
 Corriente de lámpara de Zinc: 10mA 
 Longitud de Onda Zinc: 213.9nm 
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6. RESULTADOS 
6.1. Comparación de métodos de digestión 
Los resultados de los métodos de digestión HNO3 y HNO3-HCl, descritos en el 
numeral 5.1.1 se representan en las tablas 9 y 10 para Cobre y Zinc 
respectivamente. 
Para cada una de las tablas se presentan las concentraciones obtenidas en los 6 
ensayos realizados a 5 muestras diferentes utilizando los dos métodos de 
digestión. 
La descripción de las muestras utilizadas en la comparación de métodos se 
menciona a continuación. 
 
Para Cobre: 
 Blanco  agua destilada: muestra de agua libre de metales tratada con los 
métodos de digestión de HNO3 y HNO3/HCl. 
 
 Blanco agua tratada: Muestra de agua potable tratada con los métodos de 
digestión de HNO3 y HNO3/HCl. 
 
 Agua tratada 0,1: muestra de agua potable adicionada con 0,1 mg/L de 
Cobre, tratada con los métodos de digestión de HNO3 y HNO3/HCl. 
 
 Agua tratada 2: muestra de agua potable adiciona con 2 mg/L de Cobre, 
tratada con los métodos de digestión de HNO3 y HNO3/HCl. 
 
 Agua destilada 0,1: Muestra libre de metales, adicionada con 0,1mg/L de 
Cobre, tratada con los métodos de digestión de HNO3 y HNO3/HCl. 
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Para Zinc: 
 Blanco  agua destilada: muestra de agua libre de metales tratada con los 
métodos de digestión de HNO3 y HNO3/HCl. 
 
 Blanco agua tratada: Muestra de agua potable tratada con los métodos de 
digestión de HNO3 y HNO3/HCl. 
 
 Agua tratada 0,05: muestra de agua potable adicionada con 0,05 mg/L de 
Zinc, tratada con los métodos de digestión de HNO3 y HNO3/HCl. 
 
 Agua tratada 0,5: muestra de agua potable adiciona con 0,5 mg/L de Zinc, 
tratada con los métodos de digestión de HNO3 y HNO3/HCl. 
 
 Agua destilada 0,05: Muestra libre de metales, adicionada con 0,05mg/L de 
Zinc, tratada con los métodos de digestión de HNO3 y HNO3/HCl. 
Tabla 9. Comparación de métodos de extracción utilizados para la determinación de Cobre 
 
 
 
 
Blanco agua 
destilada 
Blanco agua 
tratada 
Agua tratada 0,1 
mg/L 
Agua tratada 2 
mg/L 
Agua destilada 0,1 
mg/L 
 
HNO3 HNO3-HCl HNO3 HNO3-HCl HNO3 HNO3-HCl HNO3 HNO3-HCl HNO3 HNO3-HCl 
 
-0,0115 -0,0013 -0.0021 -0.0009 0.0938 0.0915 1.9408 1.9693 0.0752 0.0863 
 
-0.0185 -0.0013 -0.0019 -0.0012 0.0921 0.0921 1.9548 1.9693 0.0752 0.0863 
 
-0.0190 -0.0014 -0.0021 -0.0010 0.0909 0.0909 1.9513 1.9478 0.0758 0.0845 
 
-0.0121 -0.0024 -0.0010 -0.0017 0.0880 0.0880 1.9193 1.9292 0.0897 0.0915 
 
-0.0150 -0.0025 -0.0011 -0.0018 0.0868 0.0892 1.9088 1.9339 0.0903 0.0897 
 
-0.0144 -0.0024 -0.0011 -0.0018 0.0857 0.0915 1.9199 1.9321 0.0886 0.0903 
Promedio -0.0151 -0.0019 -0.0016 -0.0014 0.0896 0.0905 1.9325 1.9469 0.0825 0.0881 
DS 0.0031 0.0006 0.0005 0.0004 0.0032 0.00159 0.0191 0.0185 0.0078 0.0028 
CV -0.2080 -0.3211 -0.3456 -0.2962 0.0357 0.0176 0.0099 0.0095 0.0941 0.0315 
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Blanco agua 
destilada 
Blanco agua 
tratada 
Agua  tratada 0.05 
mg/L 
Agua tratada 0.5 
mg/L 
Agua destilada 
0.05 mg/L 
 
HNO3 HNO3-HCl HNO3 HNO3-HCl HNO3 HNO3-HCl HNO3 HNO3-HCl HNO3 HNO3-HCl 
 
-0.0069 -0.0014 -0.0021 0.0072 0.0792 0.0731 0.5426 0.5527 0.0426 0.0386 
 
-0.0063 -0.0014 -0.0015 0.0073 0.0787 0.0728 0.5344 0.5463 0.0418 0.0392 
 
-0.0075 -0.0015 -0.0017 0.0069 0.0772 0.0728 0.5291 0.5333 0.0409 0.0387 
 
-0.0028 -0.0048 0.0058 0.0116 0.0551 0.0703 0.5154 0.531 0.0427 0.0381 
 
-0.0037 -0.0046 0.0045 0.0110 0.0542 0.0724 0.5181 0.5246 0.0432 0.0381 
 
-0.0028 -0.0048 0.0045 0.0114 0.0536 0.0697 0.5221 0.5226 0.0424 0.0387 
Promedio -0.0050 -0.0031 0.0016 0.0092 0.0663 0.0719 0.5269 0.5351 0.0423 0.0386 
DS 0.0021 0.0018 0.0037 0.0023 0.0132 0.0015 0.0104 0.0120 0.0008 0.0004 
CV -0.4282 -0.5868 2.3402 0.2504 0.1991 0.0204 0.0197 0.0225 0.0191 0.0108 
Tabla 10. Comparación de métodos de extracción utilizados para la determinación de Zinc 
 
 
 
 Análisis de varianza de métodos de digestión de Cu 
 
Tabla 11. Análisis de varianza de un factor Blanco Agua destilada 
 
 
 
 
 
   
RESUMEN 
  Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza 
  HNO3 6 -0,0905 -0,015083333 9,84567E-06 
  HCl 6 -0,0113 -0,001883333 3,65667E-07 
  
       ANÁLISIS DE VARIANZA 
Origen de las 
variaciones 
Suma de 
cuadrados 
Grados 
de 
libertad 
Promedio de 
los cuadrados 
F Probabilidad 
Valor crítico 
para F 
Entre grupos 0,00052272 1 0,00052272 102,3803617 1,42695E-06 4,964602701 
Dentro de los 
grupos 
5,10567E-05 10 5,10567E-06 
Fcal>Fcrit 
Total 0,000573777 11   
64 
 
RESUMEN 
 Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza 
 HNO3 6 -0,0093 -0,00155 0,000000287 
 HCl 6 -0,0084 -0,0014 0,000000172 
 
 
 ANÁLISIS DE VARIANZA 
Origen de las 
variaciones 
Suma de 
cuadrados 
Grados 
de 
libertad 
Promedio de 
los cuadrados 
F Probabilidad 
Valor crítico 
para F 
Entre grupos 6,75E-08 1 6,75E-08 0,294117647 0,599470311 4,964603 
Dentro de los 
grupos 0,000002295 10 2,295E-07 Fcal<Fcrit 
Total 2,3625E-06 11   
Tabla 12. Análisis de varianza de un factor Blanco Agua tratada 
 
 
 
    
       RESUMEN 
  Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza 
  HNO3 6 0,5373 0,08955 0,000010235 
  HCl 6 0,5432 0,090533 2,53067E-06 
         
       ANÁLISIS DE VARIANZA 
Origen de las 
variaciones 
Suma de 
cuadrados 
Grados 
de 
libertad 
Promedio de 
los cuadrados 
F Probabilidad 
Valor crítico 
para F 
Entre grupos 2,90083E-06 1 2,9E-06 0,454474241 0,515498 4,964602701 
Dentro de los 
grupos 6,38283E-05 10 6,38E-06 
Fcal<Fcrit 
Total 6,67292E-05 11   
Tabla 13. Análisis de varianza de un factor Agua tratada fortificada con  0,1 mg/L Cu 
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RESUMEN 
  Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza 
  HNO3 6 11,5949 1,932483 0,000363 
  HCl 6 11,6816 1,946933 0,000341 
  
       ANÁLISIS DE VARIANZA 
Origen de las 
variaciones 
Suma de 
cuadrados 
Grados 
de 
libertad 
Promedio de 
los cuadrados 
F Probabilidad 
Valor crítico 
para F 
Entre grupos 0,000626 1 0,000626 1,779586 0,211784 4,964603 
Dentro de los 
grupos 0,00352 10 0,000352 Fcal<Fcrit 
Total 0,004146 11   
Tabla 14. Análisis de varianza de un factor Agua tratada fortificada 2 mg/L Cu 
 
 
 
 
 RESUMEN 
  Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza 
  HNO3 6 0,4948 0,082467 6,03E-05 
  HCl 6 0,5286 0,0881 7,68E-06 
  
       ANÁLISIS DE VARIANZA 
Origen de las 
variaciones 
Suma de 
cuadrados 
Grados 
de 
libertad 
Promedio de 
los cuadrados 
F Probabilidad 
Valor crítico 
para F 
Entre grupos 9,52E-05 1 9,52E-05 2,802131 0,125082 4,964603 
Dentro de los 
grupos 0,00034 10 3,4E-05 Fcal<Fcrit 
Total 0,000435 11   
Tabla 15. Análisis de varianza de un factor Agua destilada adicionada 0,1 mg/L Cu 
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 Análisis de varianza de métodos de digestión de Zn 
 
 
RESUMEN 
  Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza 
  HNO3 6 0,0095 0,001583 1,37E-05 
  HCl 6 0,0554 0,009233 5,35E-06 
  
 ANÁLISIS DE VARIANZA 
Origen de las 
variaciones 
Suma de 
cuadrados 
Grados 
de 
libertad 
Promedio de 
los 
cuadrados F Probabilidad 
Valor crítico 
para F 
Entre grupos 0,000176 1 0,000176 18,40684 0,001585 4,964603 
Dentro de los 
grupos 9,54E-05 10 9,54E-06 Fcal>Fcrit 
Total 0,000271 11   
Tabla 16. Análisis de varianza de un factor blanco agua tratada 
 
 
 
RESUMEN 
  Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza 
  HNO3 6 -0,03 -0,005 4,58E-06 
  HCl 6 -0,0185 -0,00308 3,27E-06 
  
       ANÁLISIS DE VARIANZA 
Origen de las 
variaciones 
Suma de 
cuadrados 
Grados 
de 
libertad 
Promedio de 
los cuadrados F Probabilidad 
Valor crítico 
para F 
Entre grupos 1,1E-05 1 1,1E-05 2,805116 0,124903 4,964603 
Dentro de los 
grupos 3,93E-05 10 3,93E-06 Fcal<Fcrit 
Total 5,03E-05 11   
Tabla 17. Análisis de varianza de un factor Blanco Agua destilada 
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RESUMEN 
  Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza 
  HNO3 6 0,2536 0,042266667 6,5467E-07 
  HCl 6 0,2314 0,038566667 1,7467E-07 
  
       ANÁLISIS DE VARIANZA 
Origen de las 
variaciones 
Suma de 
cuadrados 
Grados 
de 
libertad 
Promedio de 
los cuadrados 
F Probabilidad 
Valor crítico 
para F 
Entre grupos 0,00004107 1 0,00004107 99,0434084 1,66111E-06 4,964602701 
Dentro de los 
grupos 4,14667E-06 10 4,14667E-07 Fcal>Fcrit 
Total 4,52167E-05 11   
Tabla 18. Análisis de varianza de un factor Agua destilada 0,05mg/L Zn 
 
 
 
RESUMEN 
  Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza 
  HNO3 6 0,398 0,066333 0,000174 
  HCl 6 0,4311 0,07185 2,14E-06 
  
       ANÁLISIS DE VARIANZA 
Origen de las 
variaciones 
Suma de 
cuadrados 
Grados 
de 
libertad 
Promedio de 
los cuadrados F Probabilidad 
Valor crítico 
para F 
Entre grupos 9,13E-05 1 9,13E-05 1,034209 0,333145 4,964603 
Dentro de los 
grupos 0,000883 10 8,83E-05 Fcal<Fcrit 
Total 0,000974 11   
Tabla 19. Análisis de varianza de un factor Agua tratada 0,05mg/L Zn 
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RESUMEN 
  Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza 
  HNO3 6 3,1617 0,52695 0,000108 
  HCl 6 3,2105 0,535083 0,000144 
  
       ANÁLISIS DE VARIANZA 
Origen de las 
variaciones 
Suma de 
cuadrados 
Grados 
de 
libertad 
Promedio de 
los cuadrados F Probabilidad 
Valor crítico 
para F 
Entre grupos 0,000198 1 0,000198 1,572476 0,238369 4,964603 
Dentro de los 
grupos 0,001262 10 0,000126 Fcal<Fcrit 
Total 0,00146 11   
Tabla 20. Análisis de varianza de un factor Agua tratada 0,5mg/L Zn 
 
6.2. Curvas de calibración 
Como se expusó en el numeral 5.2.2.1., los estándares preparados para la 
determinación de Cobre y Zinc fueron utilizados en 7 días diferentes para hallar la 
concentración de las muestras preparadas y las muestras de verificación. 
Las curvas de calibración obtenidas para cada uno de los ensayos y la variación 
de las absorbancias para cada elemento se presentan a continuación  
 Curvas de calibración para la determinación de Zinc 
     
Gráfica 1. Curva de calibración de Zn.  Ensayo 1                      Gráfica 2. Curva de calibración de Zn. Ensayo 2 
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Gráfica 3. Curva de calibración de Zn. Ensayo 3                       Gráfica 4. Curva de calibración de Zn. Ensayo 4 
 
     
Gráfica 5. Curva de calibración de Zn. Ensayo 5                      Gráfica 6. Curva de calibración de Zn. Ensayo 6 
 
 
Gráfica 7. Curva de calibración de Zn. Ensayo 7 
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                       Gráfica 8. Curvas de Zinc 
 Variación en las absorbancias de Zinc. 
 
Tabla 21. Variación absorbancias de Zinc 
 
 
                                 Gráfica 9. Variación absorbancias de Zinc 
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Concentración (mg/L) 
Curvas Zn  
1° Curva Zn 
2° Curva Zn 
3° Curva Zn 
4° Curva Zn 
6° Curva  Zn  
7° Curva Zn 
0.0000 
0.2000 
0.4000 
0.6000 
0.8000 
0.05 0.10 0.15 0.20 0.30 0.50 0.80 1.00 
 Absorbancias de Zinc  
mg /L  Zn 0,05 0,10 0,15 0,20 0,30 0,50 0,80 1,00 
ensayo 1 0,0260 0,0645 0,0984 0,1380 0,2038 0,3326 0,5140 0,6138 
ensayo 2 0,0407 0,077 0,116 0,1506 0,236 0,363 0,5492 0,664 
ensayo 3 0,0344 0,0748 0,1088 0,1432 0,2236 0,3505 0,5316 0,6317 
ensayo 4 0,0379 0,0694 0,1128 0,1386 0,2267 0,3458 0,5334 0,6295 
ensayo 5 0,039 0,0802 0,1136 0,1452 0,2312 0,3752 0,5266 0,6347 
ensayo 6 0,0412 0,0776 0,1165 0,1512 0,231 0,3561 0,523 0,6356 
ensayo 7 0,0358 0,0657 0,0996 0,1331 0,2032 0,3167 0,485 0,5836 
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 Curvas de calibración para la determinación de Cobre 
     
Gráfica 10. Curva de calibración de Cu. Ensayo 1                     Gráfica 11. Curva de calibración de Cu. Ensayo 2 
 
     
Gráfica 12. Curva de calibración de Cu. Ensayo 3                       Gráfica 13. Curva de calibración de Cu. Ensayo 4 
 
     
Gráfica 14. Curva de calibración de Cu. Ensayo 5                     Gráfica 15. Curva de calibración de Cu. Ensayo 6 
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Concentración (mg/L) 
6° Curva Cu 
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Gráfica 16. Curva de calibración de Cu. Ensayo 7 
 
 
                             Gráfica 17. Curvas de Cobre 
 Variación en las absorbancias de Cobre. 
mg/L Cu 0,1 0,2 0,5 1 1,5 2 
ensayo 1 0,0189 0,0368 0,0921 0,1706 0,2683 0,3457 
ensayo 2 0,0197 0,0384 0,1012 0,1908 0,2815 0,3827 
ensayo 3 0,0212 0,0391 0,0957 0,1839 0,2771 0,3681 
ensayo 4 0,0184 0,0344 0,0904 0,1773 0,2637 0,3483 
ensayo 5 0,0175 0,0366 0,094 0,1792 0,2773 0,3773 
ensayo 6 0,0197 0,0379 0,0955 0,1845 0,2787 0,3702 
ensayo 7 0,0199 0,0377 0,0948 0,1764 0,2686 0,3461 
Tabla 22. Variación absorbancias de Cobre 
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Concentración (mg/L) 
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y = 0.173x + 0.0026 
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Concentración (mg/L) 
 Curvas Cu 
1° Curva Cu 
2° Curva Cu 
3° Curva Cu 
4° Curva Cu 
5° Curva Cu 
6° Curva Cu 
7° Curva Cu 
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                                Gráfica 18. Variación absorbancias de Cobre 
 
 Resultados de mediciones estándares de blanco, de concentración media 
y alta en mg/L de Cobre 
 
Las muestras de concentración media (üEm 0,8 mg/L) y alta (üEa 1,8 mg/L) de 
cobre y blanco (üBk) descritas anteriormente en el numeral 5.2.2 fueron 
analizadas en siete días diferentes obteniéndose los siguientes resultados: 
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Ensayo Metal üBk üEm 0,8 mg/l üEa 1,8 mg/l 
Primer ensayo 
Cu 
-0,0203 0,7139 1,7170 
-0,0209 0,7128 1,6812 
-0,0209 0,7093 1,6575 
Segundo ensayo 
-0,0122 0,6928 1,5965 
-0,0111 0,7013 1,5876 
-0,0122 0,6865 1,6330 
Tercer Ensayo 
-0,0115 0,6998 1,6189 
-0,0121 0,6922 1,6370 
-0,0110 0,6927 1,6343 
Cuarto ensayo 
-0,0152 0,7288 1,7489 
-0,0157 0,7455 1,7610 
-0,0157 0,7179 1,7977 
Quinto ensayo 
0,0148 0,6918 1,6421 
0,0116 0,6956 1,5985 
0,0127 0,6913 1,5905 
Sexto ensayo 
-0,0057 0,7368 1,6898 
-0,0046 0,7455 1,6719 
-0,0052 0,7422 1,6437 
Séptimo Ensayo 
-0,0209 0,7324 1,6978 
-0,0232 0,7312 1,6960 
-0,0221 0,7237 1,7122 
Máximo 0,0148 0,7455 1,7977 
Mínimo -0,0232 0,6865 1,5876 
Media -0,0105 0,7135 1,6673 
Desviación estándar 0,0113 0,0202 0,0584 
%CV -107,2095 2,8249 3,5028 
Test De Grubbs 2,37 
T máximo 2,2421 1,5864 2,2330 
T mínimo 1,1198 1,3407 1,3645 
Tabla 23. Resultados de estándares de  blanco, de concentración media y alta en mg/L de      
Cobre 
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 Cu 
Error Relativo ÜEm 
(0.8 mg/L) 
Error Relativo üEa 
(1.8 mg/L) 
Ensayo 1 
-10,7625 -4,6111 
-10,9000 -6,6000 
-11,3375 -7,9167 
Ensayo2 
-13,4000 -11,3056 
-12,3375 -11,8000 
-14,1875 -9,2778 
Ensayo3 
-12,5250 -10,0611 
-13,4750 -9,0556 
-13,4125 -9,2056 
Ensayo 4 
-8,9000 -2,8389 
-6,8125 -2,1667 
-10,2625 -0,1278 
Ensayo 5 
-13,5250 -8,7722 
-13,0500 -11,1944 
-13,5875 -11,6389 
Ensayo 6 
-7,9000 -6,1222 
-6,8125 -7,1167 
-7,2250 -8,6833 
Ensayo 7 
-8,4500 -5,6778 
-8,6000 -5,7778 
-9,5375 -4,8778 
Media -10,8095 -7,3728 
Tabla 24. Error relativo de estándares de concentración media y alta en mg/L de Cobre 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
76 
 
 Resultados mediciones de muestras naturales en la determinación de 
Cobre 
 
Ensayo Metal üM1 332-2 üM2 322-1 
Primer ensayo 
Cu 
-0,0191 -0,0220 
-0,0191 -0,0203 
-0,0191 -0,0215 
Segundo ensayo 
-0,0117 -0,0037 
-0,0111 -0,0048 
-0,0117 -0,0053 
Tercer Ensayo 
-0,0198 -0,0176 
-0,0203 -0,0181 
-0,0203 -0,0165 
Cuarto ensayo 
-0,0220 -0,0186 
-0,0203 -0,0175 
-0,0209 -0,0198 
Quinto ensayo 
0,0063 0,0084 
0,0041 0,0095 
0,0063 0,0095 
Sexto ensayo 
-0,0084 -0,0117 
-0,0095 -0,0095 
-0,0095 -0,0106 
Séptimo Ensayo 
-0,0105 -0,0215 
-0,0116 -0,0226 
-0,0093 -0,0221 
Máximo 0,0063 0,0095 
Mínimo -0,0220 -0,0226 
Media -0,0123 -0,0122 
Desviación estándar 0,0088 0,0107 
%CV -72,0641 -87,8835 
Test De Grubbs 2,37 
T máximo 2,1006 2,0236 
T mínimo 1,1020 0,9692 
                       Tabla 25. Resultados de muestras naturales en la determinación de Cobre 
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 Resultados mediciones de muestras naturales adicionadas con Cobre 
  
Ensayo 
Metal 
üM1 b + 0.2 
mg/l 
üM1 a + 1.8 
mg/l 
üM2 b + 
0.015 mg/l 
üM2 a + 1.8 
mg/l 
Primer ensayo 
Cu 
0,1711 1,6661 0,0144 1,5378 
0,1728 1,6748 0,0139 1,5858 
0,1722 1,6777 0,0138 1,5968 
Segundo ensayo 
0,1670 1,5220 0,0156 1,5120 
0,1733 1,5701 0,0154 1,5569 
0,1670 1,5479 0,0149 1,5368 
Tercer Ensayo 
0,1699 1,5849 0,0129 1,4781 
0,1726 1,5751 0,0130 1,5082 
0,1726 1,6217 0,0134 1,5312 
Cuarto ensayo 
0,1662 1,6226 0,0146 1,5497 
0,1657 1,6215 0,0140 1,5256 
0,1645 1,6025 0,0143 1,5141 
Quinto ensayo 
0,1863 1,5622 0,0167 1,4360 
0,1863 1,5526 0,0169 1,4456 
0,1869 1,5569 0,0167 1,4626 
Sexto ensayo 
0,1776 1,6263 0,0152 1,4815 
0,1738 1,5791 0,0152 1,4967 
0,1749 1,5894 0,0152 1,4934 
Séptimo Ensayo 
0,1703 1,6659 0,0141 1,6027 
0,1738 1,6659 0,0136 1,6062 
0,1721 1,6908 0,0137 1,6050 
Máximo  0,1869 1,6908 0,0169 1,6062 
Mínimo 0,1645 1,5220 0,0129 1,4360 
Media 0,1732 1,6084 0,0146 1,5268 
Desviación estándar 0,0065 0,0501 0,0012 0,0521 
Promedio porcentaje de 
recuperación 
86,5929 89,3545 97,6444 84,8220 
%CV 3,7387 3,1156 8,0010 3,4148 
Test De Grubbs  2,37  
T máximo 2,1180 1,6447 1,9266 1,5230 
T mínimo 1,3414 1,7238 1,4876 1,7415 
Tabla 26. Resultados de muestras naturales adicionadas con Cobre 
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 Resultados de mediciones estándares de blanco, de concentración baja, 
media y alta en mg/L de Zinc 
 
  
  
Ensayo 
Metal üBk 
üEb 0.15 
mg/l 
üEm 0.8 
mg/l 
üEa 1.2 
mg/l 
Primer ensayo 
Zn 
-0,0386 0,1228 0,7826 1,1091 
-0,0372 0,1243 0,7961 1,0877 
Segundo ensayo 
-0,0348 0,1376 0,7427 1,0321 
-0,0352 0,1374 0,7341 1,0322 
Tercer Ensayo 
-0,0270 0,1300 0,7255 1,0181 
-0,0272 0,1294 0,7256 1,0300 
Cuarto ensayo 
-0,0194 0,1412 0,7024 1,0536 
-0,0207 0,1367 0,6987 1,0568 
Quinto ensayo 
-0,0352 0,1319 0,7355 1,0706 
-0,0356 0,1354 0,7423 1,0846 
Sexto ensayo 
-0,0302 0,1363 0,7229 1,0425 
-0,0310 0,1366 0,7442 1,0573 
Séptimo Ensayo 
-0,0209 0,1284 0,7020 0,9993 
-0,0207 0,1290 0,7096 0,9920 
Máximo  -0,0194 0,1412 0,7961 1,1091 
Mínimo -0,0386 0,1228 0,6987 0,9920 
Media -0,0296 0,1326 0,7332 1,0476 
Desviación estándar 0,0069 0,0055 0,0285 0,0335 
%CV -23,3228 4,1258 3,8928 3,2002 
Test De Grubbs 2,37 
T máximo 1,4727 1,5636 2,2054 1,8355 
T mínimo 1,3131 1,7986 1,2073 1,6574 
Tabla 27. Resultados de estándares de  blanco, de concentración baja, media y alta en mg/L de 
Zinc 
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Zn  
Error Relativo 
ÜEb (0,15 mg/L) 
Error Relativo 
ÜEm (0,8 mg/L) 
Error Relativo 
üEa (1,2 mg/L) 
Ensayo 1 
-18,1333 -0,02175 
 
-7,5750 
 
-17,1333 
 
-0,00488 
 
-9,35833 
 Ensayo2 
-8,26667 
 
-0,07163 
 
-13,9917 
 
-8,4000 
 
-0,08238 
 
-13,9833 
 Ensayo3 
-13,3333 
 
-0,09313 
 
-15,1583 
 
-13,7333 
 
-0,0930 
 
-14,1667 
 Ensayo 4 
-5,86667 
 
-0,1220 
 
-12,2000 
 
-8,86667 
 
-0,12663 
 
-11,9333 
 Ensayo 5 
-12,0667 
 
-0,08063 
 
-10,7833 
 
-9,73333 
 
-0,07213 
 
-9,61667 
 Ensayo 6 
-9,13333 
 
-0,09638 
 
-13,125 
 
-8,93333 
 
-0,06975 
 
-11,8917 
 Ensayo 7 
-14,4000 -0,1225 
 
-16,725 
 
-14,0000 
 
-0,1130 
 
-17,3333 
 
Media -11,571421 
 
-0,0836 
 
-12,7030 
 
Tabla 28. Error relativo de estándares de concentración baja, media y alta en mg/L de Zinc 
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 Resultados mediciones de muestras naturales en la determinación de 
Zinc 
 
  
  
Ensayo 
Metal üM1 332-2 üM2 322-1 
Primer ensayo 
Zn 
-0,0550 -0,0173 
-0,0540 -0,0173 
Segundo ensayo 
-0,0155 0,0012 
-0,0162 0,0015 
Tercer Ensayo 
-0,0166 0,0057 
-0,0174 0,0054 
Cuarto ensayo 
-0,0273 0,0021 
-0,0275 0,0024 
Quinto ensayo 
-0,0210 -0,0075 
-0,0207 -0,0075 
Sexto ensayo 
-0,0267 -0,0044 
-0,0270 -0,0046 
Séptimo Ensayo 
-0,0167 0,0046 
-0,0169 0,0045 
Máximo  -0,0155 0,0057 
Mínimo -0,0550 -0,0173 
Media -0,0256 -0,0022 
Desviación estandar 0,0131 0,0078 
%CV -51,0237 -351,7807 
Test De Grubbs 2,37 
T máximo 0,7736 1,0113 
T mínimo 2,2496 1,9225 
Tabla 29. Resultados de muestras naturales adicionadas con Zinc 
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 . Resultados mediciones de muestras naturales adicionadas con Zinc 
 
  
  
Ensayo 
Metal 
üM1 b + 0.2 
mg/l 
üM1 a + 1.2 
mg/l 
üM2 b + 0.1 
mg/l 
üM2 a + 0.8 
mg/l 
Primer ensayo 
Zn 
0,1709 1,0981 0,0895 0,8209 
0,1659 1,0950 0,0909 0,8053 
Segundo ensayo 
0,1941 1,0391 0,1123 0,7584 
0,1930 1,0397 0,1142 0,7552 
Tercer Ensayo 
0,1793 1,0529 0,1052 0,7704 
0,1798 1,0444 0,1070 0,7549 
Cuarto ensayo 
0,1754 1,0080 0,1027 0,7882 
0,1724 0,9923 0,1049 0,7708 
Quinto ensayo 
0,1886 1,0862 0,1052 0,7896 
0,1872 1,0741 0,1083 0,7965 
Sexto ensayo 
0,1905 1,0273 0,1034 0,7672 
0,1926 1,0473 0,1049 0,7630 
Séptimo Ensayo 
0,1920 1,0971 0,1355 0,8014 
0,1934 1,1177 0,1326 0,8128 
Máximo  0,1941 1,1177 0,1355 0,8209 
Mínimo 0,1659 0,9923 0,0895 0,7549 
Media 0,1839 1,0585 0,1083 0,7825 
Desviación estándar 0,0097 0,0371 0,0128 0,0224 
 Promedio Porcentaje de 
recuperación % 
91,9679 88,2095 108,3286 97,8089 
%CV 5,2891 3,5053 11,8348 2,8652 
Test De Grubbs 2,37 
T máximo 1,0448 1,5951 2,1194 1,7141 
T mínimo 1,8539 1,7846 1,4686 1,2298 
Tabla 30. Resultados de muestras naturales adicionadas con Zinc 
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6.3. Análisis de resultados 
 Comparación entre métodos de digestión 
En la comparación de los métodos de digestión, entre el método de HCl-HNO3 
(descrito en el numeral 5.2.1.1) y el método de HNO3 (descrito en el numeral 
5.2.1.2), los valores calculados de F para las muestras adicionadas y estándares 
para los metales en análisis, cumplen con los requerimientos estadísticos del 
laboratorio de Aguas y Alimentos de la Universidad Tecnológica de Pereira, debido 
a que en la mayoría de los casos (ver tablas 12; 13; 14; 15; 17; 19; 20.) el F 
calculado es menor que el F critico, lo cual indica que no existen diferencias 
significativas entre los dos métodos de digestión. 
El laboratorio dependiendo del tipo de muestra escogerá la metodología de 
digestión más apropiada. 
Realizando un análisis de los valores de absorbancias (tabla 11 y 12), en el 
transcurso de la validación para los estándares de la curva de calibración, se 
determinó que las absorbancias permanecen relativamente constantes en el 
tiempo. Por consideraciones del laboratorio se  realizaran curvas de calibración 
cada vez que se realice una medición de muestras. 
 Precisión  
Observando los resultados obtenidos en la etapa de validación, se deduce que la 
precisión de repetibilidad del método es adecuada, por cuanto el coeficiente de 
variación obtenido para los estándares de 0,15; 0,8; 1,2; Zn mg/L fueron menores 
del 5,0% y los coeficientes de variación obtenidos durante la validación de todas 
las muestras adicionadas con concentraciones de 0,2 0,8 y 1,2  mg Zn/L fueron 
menores del 5% (ver tabla 27.) 
Para los estándares de Cobre con 0,8 y 1,8 mg Cu/L los coeficientes de variación 
son menores al 5 % (2,8 y 3,7 % respectivamente), para las muestras adicionadas 
de 0,2 y 1,8 mg Cu/L sus coeficientes de variación están alrededor del 3%; para el 
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estándar de 0,015 mg Cu/L esta alrededor del 8%, valores más que aceptables 
según los requerimientos analíticos del laboratorio de Aguas y Alimentos en su 
procedimiento de verificación de métodos analíticos. 
 Linealidad  
Cada uno de los ensayos  de Cu y Zn presenta  coeficientes de regresión  
superiores a 0,99, al observar cada una de las graficas (de la 1 a la 7 y de la 10 a 
la 16), no se observan puntos anormales dentro de cada una de las curvas. 
Al observar el porcentaje de concordancia entre el valor real y el estándar 
calculado en la curva, se observan valores cercanos al 100%.  
 Limite de detección 
Zn: Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra natural, 
adicionada con un valor de 0,2 mg/L (s= 0,0097) 
Cu: Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra natural, 
adicionada con un valor de 0,2 mg/L (s= 0,0065) 
 
LD= 0 + 3,3 sBF  
El valor del límite de detección para el Zn  es: 0,03281 mg Zn/L 
Un valor 100 veces menor al requerimiento de la resolución 2115/2007 el cual 
estipula el valor máximo permitido como 3 mg Zn/L 
El valor del límite de detección para el Cu  es: 0,02105 mg Cu/L 
Un valor 50 veces menor al requerimiento de la resolución 2115/2007 el cual 
estipula el valor máximo permitido como 1 mg Cu/L 
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 Limite de Cuantificación 
Zn: Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra natural, 
adicionada con un valor de 0,2 mg/L de Zn (s= 0,0097) 
Cu: Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra natural, 
adicionada con un valor de 0,2 mg/L (s= 0,0065) 
 
LD= 0 + 10 sBF  
El valor del límite de Cuantificación para Zn   es: 0,097 mgZn/L 
El valor del límite de Cuantificación para Cu   es: 0,065 mgZn/L 
 Exactitud 
Como se puede ver en las tablas 24 y 28, la exactitud expresada en términos de 
porcentaje de error relativo para los estándares está dentro de los valores 
aceptados por el laboratorio por cuanto el error en valor absoluto siempre es 
inferior al 12%,  
 Porcentaje de recuperación 
El método para análisis de la determinación de Zn por absorción atómica llama 
directa presenta una buena recuperación del analito, tanto para muestras tratadas 
y crudas,  por cuanto las muestras con adición baja (üM1b, üM2b) y con adición 
alta (üM1a, üM2a) presentaron  porcentajes de recuperación entre el  88.0% y 
108.4%,   
Para el caso del Cu  la muestra tratada y cruda  con adición baja (üM1b, üM2 b)  y 
adición alta (üM1a, üM2 a) presentan valores alrededor del 90% de recuperación. 
Para los dos metales los valores están dentro del rango de porcentaje de 
recuperación recomendado para las metodologías analíticas básicas, que va de 80 
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a 120%.  Esto significa que para las aguas tratadas y crudas los analitos  no 
sufren alteraciones apreciables debidas a la preservación–almacenamiento, 
método de digestión, ni al método de análisis, porque en orden cronológico de 
análisis no se evidencian cambios sistemáticos de los resultados durante los siete 
días de análisis. 
Con todos los resultados antes expuestos se comprueba que el método de 
absorción atómica de llama  para el análisis de Zinc y Cobre  es adecuado para su 
aplicación en el  laboratorio de análisis de aguas y alimentos, ya que los niveles de 
rendimiento especificados que se obtuvieron en esta validación cumplen los 
parámetros estadísticos que el laboratorio requiere. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
86 
 
 
7. CONCLUSIONES 
 Teniendo en cuenta el análisis de varianza (ANOVA), se puede concluir que 
tanto el método de extracción de HNO3 como el de HCl-HNO3 son apropiados 
para el análisis te Cobre y Zinc por el método de espectroscopia de absorción 
atómica de llama, sin embargo se prefiere el método de HNO3 debido a su 
facilidad, el uso de menor cantidad de reactivos y el menor tiempo requerido 
para el análisis. 
 
 La espectroscopia de absorción atómica de llama, resultó ser un método 
conveniente para la determinación de Cobre y Zinc en agua cruda y potable 
puesto que ofrece limites de detección significativamente menores a los valores 
que la Resolución 2115 de 2007 considera como aceptables. Además, es un 
método relativamente rápido y presenta buena exactitud. 
 
 De acuerdo a los %CV obtenidos para cada muestra, se puede decir que la 
repetibilidad fue buena ya que la variación en los resultados obtenidos en días 
diferentes no es significativa. 
 
 Los estándares de Cobre y Zinc presentaron una adecuada estabilidad al ser 
conservados a un pH menor que 2 y a una temperatura de 4 °C en recipientes 
de plástico. 
 
 Aunque este método presenta bajos límites de detección y de cuantificación, el 
coeficiente de variación aumenta en muestras de concentración baja de Cobre o 
Zinc. 
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8. RECOMENDACIONES 
 Es importante que la temperatura utilizada para la digestión de las muestras no 
sea muy alta para evitar la ebullición de las mismas y la rápida evaporación, 
además es propicio utilizar erlenmeyers o recipientes lo suficientemente 
grandes para evitar que la muestra se derrame, de no contar con este tipo de 
materiales, se puede utilizar un vidrio de reloj para impedir la salida del liquido. 
 
 Se debe tener en cuenta la importancia de lavar todo el material de vidrio que 
se va a utilizar durante el procedimiento y los recipientes en los que se van a 
conservar la muestra, con agua desionizada y acido nítrico al 10%. 
 
 Se recomienda que los intervalos de tiempo entre cada medición de las 
muestras sea de un día, sin embargo se puede dar un tiempo de máximo 3 días 
en el caso de ser un fin de semana. 
 
 Se deben correr como mínimo 7 ensayos en 7 días diferentes para garantizar 
un buen análisis estadístico y comprobar que el método funciona 
adecuadamente. 
 
 De acuerdo a los datos de precisión, repetibilidad, robustez, limites de 
cuantificación y detección, se recomienda al laboratorio incluir el análisis de Zn 
y Cu por espectrofotometría atómica de llama, dentro del alcance de su 
acreditación ante la ONAC, previo calculo de incertidumbre. 
 
 
 
88 
 
 
BIBLIOGRAFIA 
[1] BARROSO, M. Fátima, A. S.-T.-M. (2009). Food chemistry. Volume 116, Issue 
2. Flavoured versus natural waters: Macromineral (Ca, Mg, K, Na) and 
micromineral (Fe, Cu, Zn) contents. pp. 10. 
[2] BLANES, Patricia S. - Benítez, Mónica E. - Giménez, María C. (2004). 
Validación de una metodología para la extracción y determinación de cobre en 
aguas naturales subterráneas por espectrometría de absorción atómica. 
Universidad Nacional del Nordeste, Argentina. Disponible en pdf: 
http://www.unne.edu.ar/Web/cyt/com2004/8-Exactas/E-069.pdf 
[3] Ciencia y tecnología para el desarrollo (C.Y.T.E.D.). Aspectos prácticos de la 
validación e incertidumbre en medidas químicas. 1a ed. - Buenos Aires: Ciencia y 
Tecnología para el Desarrollo -CYTED, 2009. 
[4] CITAC/EURACHEM. (2002). Guide to quality in analytical chemistry. (G.Q.A.C) 
[5] DERGAL, S. B. (2006). Química de los alimentos. Cuarta edición. Mexico: 
Pearson education. pp. 395, 396, 398 
[6] DULSKI, T. (1996). A Manual for the Chemical Analysis of Metals: RMNL25. 
ISBN-EB: 978-0-8031-4532-0. pp. 158 – 167 
[7] EATON, A.D. CLESCER, L.S. GREENBERG, A.E. (2005). Standard Methods 
for the examination of water & waste wear. American Public Health Association. 
Washington, DC 20001-3710, 21st edition. pp. 3-4 – 3-10. 
[8] EURACHEM. (2005). Guía de Laboratorio para la Validación Métodos y Temas 
Relacionados. Métodos Analíticos Adecuados a su Propósito. pp. 69. 
[9] International Laboratory Accreditation Cooperation (I.L.A.C.). Razones por las 
cuales debería emplearse un laboratorio acreditado?. Australia. Website: 
www.ilac.org Copyright ILAC 2010. 
89 
 
[10] Ministerio de comercio, industria y turismo con el apoyo de la ONAC, Proyecto 
“Asistencia Técnica al Comercio en Colombia”. Convenio de Financiación 
DCI/ALA/2007/19-005 en convenio con la Unión Europea. La acreditación en 
Colombia. 
[11] MIROSLAV R. (2006). Practical environmental analysis. Segunda edición. 
Reino Unido. RSC publishing. pp. 135 – 257 
[12] N. F. Gray. (2008). Drinking water quality. Segunda edición. Cambridge 
University Press, UK. pp. 3 - 34 
[13] MORENO C, GARCIA M. (2008). Nuevas alternativas para la simplificación y 
mejora de la metodología de análisis de metales pesados en muestras 
ambientales:http://minerva.uca.es/publicaciones/asp/docs/tesis/JJPintoGanfornina.
pdf  
[14] Organización mundial de la salud. 10 datos sobre la escasez de agua. 
Disponible en http://www.who.int/es/ Fecha de consulta: Octubre 16 de 2011. 
[15] Organización panamericana de la salud, organización mundial de la salud. 
Análisis de metales en agua potable y residual por espectrofotometría de 
absorción atómica. Programa de control de calidad y desarrollo de laboratorios. 
Perú. 1995. Disponible en pdf: http://www.bvsde.ops-
oms.org/bvsacg/fulltext/analisis.pdf 
[16] R.Huertas. Dirección nacional de medio ambiente (DINAMA). Manual de 
procedimientos analíticos para muestras ambientales. 3133UY Cinc, versión 4, 
2009. Determinación de Zinc en aguas naturales y otras matrices ambientales 
digeridas. 
[17] R.Huertas. Dirección nacional de medio ambiente (DINAMA). Manual de 
procedimientos analíticos para muestras ambientales. 3134UY Cobre, versión 4, 
2009. Determinación de Cobre en aguas naturales y otras matrices ambientales 
digeridas. 
90 
 
[18] SÉAMUS P J Higson. (2004). Analytical Chemistry. UK. Oxford University. 
Chapter 7 Atomic spectroscopy in analytical chemistry. 
[19] SKOOG, W. H. (2005). Química analítica . Octava edición. Mexico. Thomson. 
pp. 870 – 876 
[20] SÁNCHEZ D. Universidad Distrital Francisco José de Caldas. Validación de 
Métodos para la Determinación en Aguas Superficiales de Metales alcalinos (sodio 
y potasio) por absorción atómica a la llama y alcalinotérreos (calcio y magnesio) 
por volumetría EDTA. Disponible en internet: 
http://gemini.udistrital.edu.co/comunidad/estudiantes/dlilian/contenido.htm  
 
